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resumo No presente trabalho é desenvolvido um novo sistema de medida do efeito
magnetocalórico através do método directo. O sistema utiliza para a rea-
lização da medida um termopar e um sensor infravermelhos. A leitura da
variação de temperatura é assim determinada com e sem contacto térmico
entre a respectiva sonda de leitura e a amostra. Para isso, foi necessário
idealizar e construir um porta-amostra que fosse capaz de suportar a me-
dida sem contacto usando o sensor infravermelhos, um termopar e um
sistema de variação de temperaturas apropriado para a medida dinâmica
do efeito magnetocalórico. Para o processamento e visualização dos resul-
tados, bem como para aquisição dos dados foi desenvolvido em paralelo
com o trabalho experimental, um software, cujas funcionalidades e ferra-
mentas são também apresentadas. Foram analisados vários parâmetros e
realizadas várias medidas para a validação do sistema quanto ao tempo de
resposta, sensibilidade e induções nas sondas de leitura. O efeito magne-
tocalórico foi medido em simultâneo pelo termopar e sensor infravermelhos
para duas amostras diferentes de Gadolínio metálico à temperatura ambi-
ente e em varrimento de temperaturas. Um método de correcção foi usado
para estimar o valor esperado da variação de temperatura e justificar os
desvios com os valores determinados. Por fim, mediu-se também o efeito
magnetocalórico utilizando uma câmara termográfica.

keywords Magnetocaloric Effect, Infrared Temperature Sensor, Thermocouple, Ga-
dolinium, Temperature, Magnetic Field, Thermal Camera
abstract In the present work a new system to measure the magnetocaloric effect
using the direct method is developed. The system uses a thermocouple
and a infrared sensor to measure. The temperature change is measured
with (thermocouple) and without contact (infrared sensor) between the pro-
bes and the sample. It was necessary to devise and fabricate a sample
holder to support the infrared sensor, the thermocouple and a system to
measure the temperature dependence of the magnetocaloric effect. For
processing, visualization and data acquisition of the results was also de-
veloped a software in parallel with the experimental work, whose features
and tools are presented in this work. Some parameters were analyzed
and some measurements were performed in order to validate the system
with respect to the response time, sensitivity and inductions in the reading
probes. The magnetocaloric effect was measured simultaneously by the
thermocouple and by the infrared sensor for two different samples of ga-
dolinium metal, at environment temperature and scanning temperatures. A
correction method was used in order to estimate the real value of the tem-
perature change and justify the deviations in the determined data. Mag-
netocaloric effect measurements were also carried out with a thermografic
camera.
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Capı´tulo1
Introduc¸a˜o
Nos dias de hoje, a procura de novas tecnologias tem vindo a assumir um interesse crescente
na preservac¸a˜o e criac¸a˜o de um crescimento sustenta´vel que pretende amenizar os preju´ızos
causados ao meio ambiente. E´ com base nisto que se teˆm vindo a intensificar as tecnologias
na a´rea da refrigerac¸a˜o, com o intuito de serem substitu´ıdos os actuais sistemas de refri-
gerac¸a˜o. Baseados na compressa˜o e descompressa˜o mecaˆnica de gases nocivos, estes agentes
tambe´m sa˜o responsa´veis pela destruic¸a˜o da camada de ozono. Ale´m de baixa eficieˆncia, os
mesmos possuem um consumo energe´tico significativo no panorama global [1]. Com fim a
uma alternativa mais econo´mica, eficiente e ecolo´gica, a refrigerac¸a˜o magne´tica, assente no
feno´meno do Efeito Magnetocalo´rico (EMC) tem sido desenvolvida por um grande nu´mero
de cientistas e engenheiros e apontada como a alternativa mais promissora.
O Efeito Magnetocalo´rico foi descoberto pelo f´ısico alema˜o E. Warburg (1846-1931) em
1881, quando este verificou que uma amostra de Ferro puro aquecia ao ser aproximada de
um forte campo magne´tico e em contra-partida o afastamento do campo magne´tico faria com
que a amostra arrefecesse, voltando ao fim de algum tempo a` temperatura inicial [2]. Surgiu
assim a ideia de desenvolver um sistema de refrigerac¸a˜o magne´tica atrave´s da magnetizac¸a˜o
e desmagnetizac¸a˜o dos materiais.
Os primeiros avanc¸os foram dados por P. Debye (1884-1966) e W. F. Giauque (1895-
1982), dois cientistas que no in´ıcio dos anos vinte propuseram a refrigerac¸a˜o por via da
desmagnetizac¸a˜o adiaba´tica [3] e [4]. Esta tecnologia de refrigerac¸a˜o foi inicialmente de-
monstrada experimentalmente pelo qu´ımico W. F. Giauque e seu colega Dr. MacDougall
em 1933, quando os mesmos constru´ıram um sistema de refrigerac¸a˜o magne´tico, que con-
duzia materiais a temperaturas extremamente baixas. O sistema desenvolvido valeu-lhes o
pre´mio Nobel da qu´ımica em 1949 [5]. Va´rios avanc¸os da utilizac¸a˜o do efeito magnetocalo´rico
aconteceram desde 1933, mas foi em 1976, no ce´lebre trabalho reportado por G. V. Brown,
que pela primeira vez ficou demonstrado experimentalmente a viabilidade da utilizac¸a˜o do
Efeito Magnetocalo´rico numa amostra de Gadol´ınio (Gd) a` temperatura ambiente [6]. Mais
recentemente, a descoberta do Efeito Magnetocalo´rico Gigante pelo Professor Gschneidner
em 1997 e a descoberta do Efeito Magnetocalo´rico Colossal pelo grupo de Se´rgio Gama em
2004, reportaram ser grandes marcos para o avanc¸o e interesse na refrigerac¸a˜o magne´tica [7]
e [8]. Estas descobertas teˆm atra´ıdo inu´meros cientistas e companhias mundiais para o desen-
volvimento de novos materiais a serem utilizados nos sistemas de refrigerac¸a˜o magne´tica, a`
temperatura ambiente. Nos u´ltimos anos, mais de 25 laborato´rios implementaram refrigera-
dores magne´ticos a` temperatura ambiente, no entanto, o desafio de agora passa por encontrar
um material de baixo custo e bom condutor de calor que na˜o oxide facilmente e opere com
eficieˆncia no intervalo de temperaturas entre -20◦C e 40◦C [7].
2 Introduc¸a˜o
No presente trabalho, com vista a` investigac¸a˜o desses novos materiais e´ descrito o desenvol-
vimento e implementac¸a˜o de um novo sistema de medida sem contacto do EMC. Pretende-se
assim estudar as potencialidades do novo proto´tipo de medida do EMC desenvolvido, com
vista a` caracterizac¸a˜o de toda a dinaˆmica do efeito magnetocalo´rico em materiais. Para isso
e´ utilizado um sensor de infravermelhos como me´todo inovador da medida, ao inve´s do tra-
dicional termopar, possibilitando assim a aquisic¸a˜o da medida sem contacto para diferentes
amostras submetidas a diferentes variac¸o˜es de campo magne´tico.
No seguimento do meu projecto de licenciatura onde foi proposta e testada a possibili-
dade da medida do EMC sem contacto utilizando o sensor de infravermelhos [9], no presente
trabalho e´ criado o sistema para a realizac¸a˜o da medida. A parte experimental diz essenci-
almente respeito ao desenvolvimento de um novo porta-amostras capaz de fornecer de uma
forma eficaz, melhor informac¸a˜o das propriedades magnetocalo´ricas das amostras. Paralela-
mente foi desenvolvido um novo software em LabVIEW, adequado a`s necessidades dos estudos
experimentais. Por ser uma projecto inovador e completamente novo foi necessa´rio dispen-
der inu´meras horas de laborato´rio para solucionar problemas de engenharia, aos quais no
momento de todo o processo de desenvolvimento fomos alheios.
Os resultados obtidos, aqui apresentados pretendem validar o novo sistema de medida
do EMC utilizando o me´todo directo, sem contacto e demonstrar a sua aplicabilidade, assim
como a sensibilidade e aplicac¸a˜o deste para investigac¸o˜es futuras.
1.1 Princ´ıpio F´ısico do Efeito Magnetocalo´rico
Como o pro´prio nome indica, o Efeito Magnetocalo´rico e´ um feno´meno magnetote´rmico que
envolve uma variac¸a˜o de temperatura revers´ıvel num material magne´tico, quando ocorre
uma variac¸a˜o de campo magne´tico aplicado. Este efeito, intr´ınseco a todos os materiais
magne´ticos, ocorre com maior ou menor intensidade, dependendo das caracter´ısticas de cada
um. Cabe tambe´m realc¸ar que nos materiais ferromagne´ticos, o EMC e´ maior em torno da
temperatura de transic¸a˜o de fase, temperatura de Curie, Tc [10].
O conceito f´ısico do feno´meno EMC pode ser compreendido como o efeito do acopla-
mento spin-rede [11], considerando um sistema magne´tico onde existem duas contribuic¸o˜es
para a entropia total: (1) a entropia magne´tica (SM ), associada a` orientac¸a˜o dos momentos
magne´ticos (alinhamento dos spins magne´ticos - magnetizac¸a˜o) da rede magne´tica e (2) a
entropia da rede cristalina (SR), associada a` vibrac¸a˜o dos a´tomos na rede. Para melhor com-
preensa˜o do conceito, na figura 1.1 e´ considerado um material ferromagne´tico a` temperatura
T em condic¸o˜es adiaba´ticas, com e sem campo magne´tico aplicado.
Quando num processo adiaba´tico (entropia total mante´m-se constante) e´ aplicado um
campo magne´tico, o resultado e´ de orientar os momentos magne´ticos dos a´tomos diminuindo
a entropia magne´tica. Ocorre, assim uma variac¸a˜o de entropia ∆S, que correspondera´ a um
fluxo te´rmico, Q [12] e [13]:
Q = T∆S (1.1)
Por consequeˆncia a entropia da rede devera´ aumentar em igual proporc¸a˜o da diminuic¸a˜o
da entropia magne´tica, por forma que a entropia total do sistema seja mantida constante no
processo adiaba´tico. Como resultado do acoplamento das entropias, os a´tomos vibram com
maior intensidade, gerando-se assim um aumento de temperatura. Esse aumento de tempe-
ratura corresponde a uma variac¸a˜o de temperatura, ∆T , que depende do calor espec´ıfico, Cp
do material [12] e [13].
1.2 Me´todos de Medida do Efeito Magnetocalo´rico 3
Figura 1.1: Entropia magne´tica de um material ferromagne´tico: (a) com campo magne´tico aplicado
e (b) sem campo magne´tico aplicado
∆T =
Q
Cp
(1.2)
Reciprocamente, quando o campo magne´tico e´ removido, os momentos magne´ticos desor-
ganizam-se e a entropia da rede diminui retomando o seu estado inicial, o que se traduz numa
diminuic¸a˜o da temperatura do material magne´tico [11].
1.1.1 Processos Termodinaˆmicos
De forma a perceber mais quantitativamente o EMC, analisemos o gra´fico e esquemas da fi-
gura 1.2, onde se encontra ilustrada a curva da entropia total em func¸a˜o da temperatura, com
e sem aplicac¸a˜o de campo magne´tico. Atrave´s do gra´fico 1.2 podemos ver que o aumento de
temperatura do material resulta tambe´m no aumento da entropia do material. Pore´m, quando
e´ aplicado um campo magne´tico o resultado e´ a diminuic¸a˜o da entropia total do sistema. Num
processo isote´rmico, quando o sistema esta´ numa dada temperatura, no ponto B, e e´ aplicado
um campo magne´tico isotermicamente, o sistema evolui para o ponto A, diminuindo a entro-
pia do sistema. Contrariamente, num processo adiaba´tico, ou seja, se na˜o houver trocas de
calor entre o material e o meio ambiente, o sistema evolui do ponto B para o ponto C, quando
e´ aplicado um campo magne´tico. O resultado traduz-se num aumento de temperatura dado
pela diferenc¸a isoentro´pica das temperaturas nesses pontos (B e C), correspondente ao EMC
do material propriamente dito. A partir destes dois processos termodinaˆmicos, variac¸a˜o de
entropia magne´tica (∆SM ), e variac¸a˜o da temperatura adiaba´tica (∆Tad) podemos caracte-
rizar o potencial magnetocalo´rico de qualquer material magne´tico, bem como idealizar ciclos
termomagne´ticos com base a` produc¸a˜o de refrigeradores magne´ticos.
1.2 Me´todos de Medida do Efeito Magnetocalo´rico
Os me´todos de medida do EMC podem ser divididos em dois tipos: directo e indirecto
[1]. No me´todo directo o material e´ sujeito a uma variac¸a˜o de campo magne´tico, ∆H, e
a sua variac¸a˜o de temperatura, ∆T , e´ medida. Em contra-partida, no me´todo indirecto a
variac¸a˜o de entropia, ∆S, e´ determinada com base nos valores experimentalmente obtidos da
magnetizac¸a˜o e/ou calor espec´ıfico em func¸a˜o do campo magne´tico e temperatura:
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Figura 1.2: a) Entropia magne´tica em func¸a˜o da temperatura com e sem campo magne´tico aplicado,
b) processo adiaba´tico, caracteriza a variac¸a˜o de temperatura (∆Tad) no material consoante a aplicac¸a˜o
ou remoc¸a˜o do campo magne´tico externo e c) processo isote´rmico, caracteriza a variac¸a˜o de entropia
(∆SM ) no material consoante aplicac¸a˜o ou remoc¸a˜o do campo magne´tico externo [14] e [15]
1. A partir da medida da magnetizac¸a˜o em func¸a˜o do campo magne´tico e temperatura,
i.e., M(H,T ) para uma variac¸a˜o de campo de Hi para Hf :
∆S(T )∆H =
∫ Hf
Hi
(
∂M(T,H)
∂T
)
H
dH (1.3)
2. A partir do calor espec´ıfico:
∆S(T )∆H =
∫ T
0
C(Hf )− C(Hi)
T
dt (1.4)
1.2.1 Me´todo Directo
No me´todo directo e´ medida a variac¸a˜o de temperatura em condic¸o˜es adiaba´ticas, ∆Tad, pelo
efeito magnetocalo´rico. A diferenc¸a entre a temperatura inicial, Ti, e a temperatura final,
Tf , da amostra e´ o resultado de esta ter sido submetida a uma variac¸a˜o de campo magne´tico,
∆H, de Hi a Hf . Desta forma, o EMC da amostra a` temperatura inicial, quando aplicado
uma variac¸a˜o de campo, e´ dado por:
∆Tad(Ti)∆H = Tf − Ti (1.5)
Neste tipo de medidas, como fonte do campo magne´tico e´ normalmente usado um campo
pulsado (taxas 102 T/s ou superiores) ou um electro´ıman que varia a` taxa de aproximada-
mente 1 T/s ou, enta˜o e´ utilizado um campo fixo onde se faz deslocar a amostra para o
interior e/ou exterior do campo magne´tico. Tipicamente, nesta te´cnica de medida, o campo
magne´tico inicial e´ considerado zero [1].
A medida do EMC por este me´todo e´ habitualmente feita com contacto directo entre a
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sonda de leitura e a amostra [16]. Usualmente, e´ utilizado um termopar de contacto com a
amostra para a leitura das temperaturas. Pore´m, a medida tambe´m pode ser realizada sem
a existeˆncia de um contacto directo da sonda com a amostra (medida de na˜o-contacto) na˜o
muito usual na literatura [16] e [9]. Devido a`s suas preemineˆncias e potencialidades, esta
nova te´cnica pode vir a solucionar alguns problemas que teˆm sido mencionadas na literatura,
acerca da te´cnica de contacto directo.
Na medida directa do EMC e´ fundamental ter medidas ra´pidas durante aplicac¸a˜o do
campo, de modo a se conseguir condic¸o˜es pro´ximas de adiaba´ticas, antes que a amostra
regresse ao estado de equil´ıbrio te´rmico; o que muitas das vezes e´ dif´ıcil, pois depende da
resposta te´rmica da sonda de medida e do isolamento te´rmico. Um dos problemas destas
medidas esta´ relacionado com a precisa˜o dos dados, sendo estes afectados, na maioria dos
casos pelos erros dos aparelhos (sensor, campo magne´tico). A estimativa e ana´lise do erro
e´ feita muitas das vezes recorrendo a` comparac¸a˜o de medidas efectuadas com um material
padra˜o [16].
1.3 Propriedades magnetocalo´ricas dos materiais
Como referenciado na secc¸a˜o 1.1, o valor do EMC de materiais ferromagne´ticos e´ de maior
intensidade quando a sua temperatura se encontra perto da temperatura de Curie, Tc. Esta
temperatura delimita a transic¸a˜o ferromagne´tica/paramagne´tica do material. Os materiais
com um Tc perto da temperatura ambiente e com elevado EMC sa˜o candidatos para aplicac¸o˜es
de refrigerac¸a˜o magne´tica a` temperatura ambiente.
O Gadol´ınio, um metal ferromagne´tico da famı´lia das terras raras, comec¸ou por ter uma
aplicac¸a˜o importante da sua utilizac¸a˜o em refrigeradores magne´ticos, pois apresenta uma
temperatura de Curie pro´xima dos 291 K [10]. Torna-se importante ter medidas da variac¸a˜o
da temperatura adiaba´tica, ∆Tad em func¸a˜o da temperatura, com fim a` determinac¸a˜o da
intensidade ma´xima do EMC perto de Tc. Na figura 1.3 e´ ilustrado o ∆T em func¸a˜o da
temperatura para diferentes amostras. A investigac¸a˜o centra-se agora na procura de materiais
com uma elevada intensidade de EMC, pro´ximo da temperatura ambiente.
Figura 1.3: Variac¸a˜o da temperatura em func¸a˜o da temperatura para amostras meta´licas de Gd,
Dy, Ho e Gd52Y 48 [17]
Capı´tulo2
Sistemas existentes de Medida Directa do
Efeito Magnetocalo´rico
Neste cap´ıtulo e´ feita uma revisa˜o de alguns sistemas experimentais existentes que permitem
realizar medidas do EMC pelo me´todo directo. Durante os u´ltimos anos, teˆm sido desenvol-
vidos diversos sistemas para a medida do EMC em amostras usando o presente me´todo, os
quais se dividem essencialmente em 2 grupos distintos: sistema de medida com campo fixo e
campo varia´vel [1].
2.1 Me´todo Directo com campo varia´vel
Em 1926, Weiss e Forer vieram propor um sistema de medida do EMC usando o me´todo
directo, baseado na aplicac¸a˜o e remoc¸a˜o do campo magne´tico numa amostra, provocado por
um electro´ıman [18].
Figura 2.1: Sistema de suporte da
amostra: (a) caˆmara de cobre; (b)
acesso´rios em Teflon; (c) blindagem
da radiac¸a˜o; (d) amostra de Gd; (e)
termopar; (f) aquecedor; (g) mola
na˜o magne´tica [19]
Mas, foi apenas no ano de 1969, que Clark e Callen
realizaram as primeiras medidas com o me´todo proposto.
Usando uma amostra de Ferro-´Itrio e um intenso campo
magne´tico ate´ 11 T, foi medida a variac¸a˜o de temperatura
na amostra utilizando um termopar [20].
Mais tarde, no ano de 1981, Benford e Brown mediram
o EMC numa amostra de Gd policristalino, num inter-
valo de temperaturas compreendido entre 190-370 K com
campos magne´ticos de 1 a 7 T gerados por um soleno´ide
a` taxa de 1T/s ate´ ao valor desejado, realizada em 60 s
[19]. O sistema bastante complexo para a data permitiu
medidas numa caˆmara de va´cuo, e de modo a minimizar a
dissipac¸a˜o te´rmica, a amostra foi fixa entre duas pec¸as de
Teflon. Para um ra´pido arrefecimento e aquecimento foi
usado respectivamente, azoto l´ıquido e um aquecedor de
10 W. Um termopar controlava a temperatura da caˆmara
e um segundo media o EMC da amostra. A figura 2.1
ilustra o sistema de medida.
Um outro sistema para a medida directa do EMC sur-
giu no ano de 1997, proposto por Dan’kov [21]. Poucas
foram as diferenc¸as comparativamente com o anterior. A metodologia foi muito ideˆntica,
assim como todo o aparato instrumental usado durante a medida. Este sistema com campos
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magne´ticos pulsados ate´ 8 T e um intervalo de temperaturas mais alargado, compreendido
entre 8 e 400 K, teve como principal objectivo testar a eficieˆncia da te´cnica experimental, bem
como a rapidez do aparelho e a precisa˜o na medida directa do EMC. Das medidas realizadas,
o per´ıodo requerido pelo campo para alcanc¸ar o valor ma´ximo foi contabilizado em 0,08 s,
com uma durac¸a˜o total do pulso de 0,2 s. Valores que se diferenciam bastante dos apresen-
tados no sistema de Benford e Brown, e que permitiram demonstrar experimentalmente que
a troca de calor com o ambiente para este per´ıodo diminui a temperatura da amostra em
menos de 2 %. Assim, e´ poss´ıvel realizar experieˆncias sem colocar a amostra numa caˆmara
de vazio [21].
Um termopar com 50 µm de diaˆmetro, possibilitou uma maior reduc¸a˜o da massa deste
comparativamente com a das amostras (tipicamente 1 g de massa), o que se traduziu numa
diminuic¸a˜o da carga te´rmica, reduzindo assim, as perdas de calor atrave´s dos fios ele´ctricos
do termopar, estabelecendo que a ine´rcia te´rmica no seu sistema seria despreza´vel para pulsos
magne´ticos iguais ou superiores a 0,2 s. Dan’kov, em 1997, concluiu assim que o seu sistema
de campo pulsado media o EMC com uma precisa˜o de 8-15 %, dependendo do valor do EMC
e da gama de temperaturas [21].
Figura 2.2: Porta-amostras alterado nos
laborato´rios de Oxford para medida do
EMC: (A) e (B) sa˜o placas em Teflon para
segurar a amostra; (C) fio de manganina
enrolado em torno de um suporte de cobre
a funcionar como um aquecedor [22].
Mais recentemente, um outro sistema de medida
directa do EMC usando um ra´pido dispositivo au-
toma´tico foi desenvolvido por Fabio Canepa e co-
laboradores em 2005 [22]. O porta-amostras do
sistema e´ ilustrado na figura 2.2 sendo constitu´ıdo
por duas pec¸as em teflon A e B, as quais supor-
tam a amostra e providenciam um bom isolamento
te´rmico desta, tornam as condic¸o˜es mais pro´ximas
de um sistema adiaba´tico. A pec¸a de teflon superior
e´ mo´vel e pode ser ajusta´vel de modo a fixar amos-
tras com diferentes tamanhos. A experieˆncia foi re-
alizada em condic¸o˜es de alto va´cuo (≈ 10−7bar), e
para a leitura da variac¸a˜o de temperatura na amos-
tra foi tambe´m utilizado um termopar de contacto
com pasta te´rmica, afim de garantir um bom con-
tacto te´rmico.
O porta-amostras foi introduzido no interior de
um cilindro cheio com azoto l´ıquido. No seu exte-
rior foi colocado um soleno´ide que permitia campos
magne´ticos ate´ 1 T/s. A temperatura na amostra foi monitorizada continuamente atrave´s de
um nanovolt´ımetro digital da Agilent 34420A. No intervalo de temperatura de 100 a 340 K, foi
usado uma taxa de aquecimento de 1 K.min−1 afim de garantir a estabilidade te´rmica apo´s
o aquecimento da amostra devido a` variac¸a˜o do campo magne´tico. A partir deste controlo
de temperatura o sistema mede o EMC numa temperatura esta´tica.
Por u´ltimo, a empresa Russa AMT&Cr disponibiliza desde 2009 um sistema comercial
de campo varia´vel [23]. Um crio´stato com azoto l´ıquido permite medidas entre 150 a 365 K,
com variac¸o˜es de campo magne´tico ate´ 6 T/s. A figura 2.3 ilustra o sistema comercializado.
2.2 Me´todo Directo com campo fixo
Um soleno´ide supercondutor pode produzir campos magne´ticos intensos, podendo alcanc¸ar
dezenas de Tesla em regime esta´tico, enquanto que o campo produzido por um electro´ıman
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comum tem uma intensidade ma´xima de 2 T, onde os tempos de ascensa˜o podem demorar
alguns segundos, comparado com alguns minutos para um soleno´ide supercondutor. De
acordo com a estimativa feita por Tishin em 1988, o tempo ascendente do campo na˜o deve
ultrapassar os 10 s [24]. Por causa destas limitac¸o˜es, as medidas do EMC usando campos
varia´veis tornam-se por vezes dif´ıceis, sena˜o imposs´ıveis, no caso da utilizac¸a˜o de um soleno´ide
supercondutor.
Figura 2.3: Magnetocaloric Effect
Measuring Setup [23]
De modo a ultrapassar os elevados tempo de ascensa˜o
dos campos magne´ticos foi proposto por Tishin, em 1988,
um mecanismo de medida de campo fixo, com amostra
mo´vel. Inicialmente a amostra e´ colocada fora do soleno´ide
[24]. Quando o campo no soleno´ide atinge o valor ma´ximo
a amostra e´ colocada rapidamente no interior do campo
(tempo ≈ 1s). Apo´s a fixac¸a˜o da amostra no centro do
soleno´ide e´ medida a temperatura na amostra.
As principais fontes de erros encontradas por Tishin
foram, sobretudo: perdas te´rmicas no contacto entre o
termopar e amostra, perdas atrave´s dos fios de contacto
do termopar e emissa˜o de calor, e perdas de calor devido a
correntes de Foucault. O erro total da medida determinado
para este sistema foi de aproximadamente 10%.
Adicionalmente em 1997, Gopal utilizando a plata-
forma do sistema comercialmente dispon´ıvel, Quantum De-
sign Physical Property Measurement System adaptou-o para realizar medidas do EMC com
a particularidade de usar amostras com diferentes geometrias (granel, po´, flocos,...)[17]. O
sistema que inclui um microprocessador dedicado, elimina a necessidade de usar fontes de
corrente ou voltagem e amplificadores lock-in independentes. Para a variac¸a˜o do campo
magne´tico na amostra, um actuador linear pneuma´tico acoplado ao eixo do porta-amostras
movimenta a amostra para o interior e exterior do campo. O aparelho e´ capaz de medir o
EMC num intervalo de temperaturas de 10 a 325 K utilizando campos magne´ticos ate´ 7, 9,
14 e 16 T, com temperatura controlada (esta´tica) ou em varrimento.
Figura 2.4: EMC em varrimento medido em 13
folhas de Gd durante aplicac¸a˜o e remoc¸a˜o do campo
magne´tico de 1.1 T [25]
Contrariamente ao que acontecera em
outros sistemas, Gopal usou um RTD
(Resistance Temperature Device) designado
Cernox, ao inve´s do convencional termopar
[17], [26] e [27]. Estes dispositivos teˆm per-
mitido minimizar as induc¸o˜es que ocorrem
na leitura do termopar devido ao campo
magne´tico, assim como permitem tempos
de resposta inferiores durante o processo de
aquisic¸a˜o.
Mais recentemente o grupo Dinamarqueˆs
de Risφ tem vindo a investigar o EMC com
a dependeˆncia da temperatura, do campo
magne´tico e do sentido de orientac¸a˜o da
amostra com o campo [25].
A parte experimental desse estudo consta
na avaliac¸a˜o do uso de uma ou 13 folhas de Gd separadas paralelamente, sendo depois sub-
metidas sob diferentes orientac¸o˜es a diferentes campos magne´ticos. Para a fixac¸a˜o das folhas
de Gd, e´ usado um cilindro de pla´stico com um furo rectangular no seu interior onde sa˜o
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inseridas as va´rias folhas separadas de 0,8 mm entre si. Atrave´s da rotac¸a˜o do cilindro, os
testes sa˜o realizados paralelamente e perpendicularmente ao campo, afim de verificar o factor
desmagnetizante da orientac¸a˜o da amostra com o campo.
Utilizando um magnete permanente do tipo Halbach com campo magne´tico ma´ximo de 1,1
T, o cilindro e´ inserido para o interior e exterior do campo atrave´s da acc¸a˜o de um mecanismo
de movimento. O deslocamento da amostra e´ de aproximadamente 1 s, com per´ıodos de 10
segundos de medida. Como tem sido habitual nestes sistemas, a detecc¸a˜o do sinal medido e´
feita usando um termopar, com um tempo de amostragem de ≈ 0,76 s. A figura 2.4 ilustra
o EMC ao longo do varrimento de temperaturas.
Figura 2.5: Setup for express measurements of
magnetocaloric effect [23]
Actualmente a AMT&Cr tambe´m dis-
ponibiliza um outro sistema comercial conce-
bido para as medidas de EMC [23]. O setup
experimental vis´ıvel na figura 2.5 mede va-
riac¸o˜es de temperatura num intervalo de 273
a 370 K utilizando um termopar. Este pos-
sui a particularidade de a variac¸a˜o de campo
ser feita movimentando linearmente a fonte
permanente do campo magne´tico durante o
processo da medida, inve´s do porta-amostras
como e´ habitual. O sistema opera em modo
automa´tico atrave´s de um software desenvol-
vido em programac¸a˜o LabView e possibilita
a investigac¸a˜o de mais de 20 amostras por dia.
2.3 Outros me´todos de medida
Ale´m da usual medida de variac¸a˜o de temperatura com o termopar, ha´ tambe´m outros
me´todos de medida do EMC. Sa˜o estes, o me´todo termoacu´stico e a medida directa da
variac¸a˜o de entropia usando um Peltier.
Gopal, em 1995 propoˆs a medida do EMC atrave´s do me´todo de na˜o-contacto [28].
Esta te´cnica de medida baseada no princ´ıpio termoacu´stico, mede variac¸o˜es de tempera-
tura perio´dicas na superf´ıcie da amostra devido a` aplicac¸a˜o de um pequeno campo magne´tico
AC sobreposto a um campo magne´tico DC, induzindo ondas de pressa˜o que sa˜o detectadas
atrave´s de um microfone. Desta forma, o me´todo tenta evitar alguns problemas reportados
pelos me´todos convencionas, tais como: induc¸o˜es no termopar, perdas de calor, massa do
termopar, entre outras.
A te´cnica tem sido testada num intervalo de temperaturas de 260 a 305 K e com a
capacidade de produzir campos magne´ticos ate´ 0,45 T.
Uma outra te´cnica desenvolvida por Basso em 2008, tem tambe´m permitido atrave´s de
uma medida directa determinar a variac¸a˜o de entropia em materiais magne´ticos [29]. O
me´todo consiste em usar uma ce´lula de Peltier a funcionar como sensor de fluxo de calor e
bomba de calor em simultaˆneo. Com este me´todo, tem sido poss´ıvel medir directamente o
EMC em diversas amostras magne´ticas.
Capı´tulo3
O novo Sistema de Medida Directa do
Efeito Magnetocalo´rico
No decorrer dos trabalhos do projecto de licenciatura que desenvolvi, intitulado Medida Di-
recta do Efeito Magnetocalo´rico com Sensor de Infravermelhos [9], tornou-se cada vez mais
evidente a necessidade de desenvolver um sistema de medida do EMC sem contacto, mais
eficaz, capaz de produzir medidas mais ra´pidas e facilmente reprodutivas. Por esse motivo
tornou-se clara a necessidade de aperfeic¸oar o sistema desenvolvido anteriormente, melho-
rando o funcionamento do mesmo e tentado dar resposta a`s questo˜es/problemas mencionados
igualmente no projecto referido [9].
Durante o decorrer deste trabalho optimizou-se o sistema de medida em inu´meras verten-
tes. Foi tambe´m desenvolvido de raiz um software mais complexo de forma a acompanhar as
medidas experimentais em tempo real. A taxa de aquisic¸a˜o foi melhorada de modo a satisfa-
zer as necessidades em termo dos tempos de resposta pretendidos e tentou criar-se condic¸o˜es o
mais adiaba´ticas poss´ıvel, tornando o sistema capaz de realizar medidas dinaˆmicas em func¸a˜o
da temperatura. Estes desenvolvimentos demonstraram-se cruciais para tornar o sistema o
mais pro´ximo das condic¸o˜es ideais para a medida do EMC atrave´s do me´todo directo, sem
contacto. Nas secc¸o˜es seguintes deste cap´ıtulo apresentamos as alterac¸o˜es propostas. No
cap´ıtulo 4 sa˜o apresentados os resultados obtidos por este novo sistema.
Propo˜e-se um sistema de medida baseado na utilizac¸a˜o de um sensor ou piro´metro com de-
tecc¸a˜o de sinal por infravermelhos a operar na determinac¸a˜o da temperatura.
Os sensores infravermelhos (sensores IR) teˆm vindo a demonstrar excelentes propriedades
na detecc¸a˜o da temperatura por radiac¸a˜o IR, sem contacto directo com o corpo relativamente
ao qual se pretende medir a temperatura.
Os princ´ıpios f´ısicos subjacentes ao funcionamento do sensor IR na˜o permitem ainda
uma reprodutibilidade constante comparativamente com um simples termopar de contacto.
Pore´m, com os avanc¸os tecnolo´gicos, este tipo de dispositivos teˆm vindo a merecer uma maior
confianc¸a por parte das a´reas de investigac¸a˜o, assim como a sua implementac¸a˜o na indu´stria
tem vindo a tornar-se cada vez mais uma realidade. As caracter´ısticas deste tipo de sensores
sa˜o:
1. Auto-alimentado;
2. Sinal do output igual ao de um termopar convencional;
3. Repetibilidade 0,01 oC;
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4. Tempos de resposta ra´pidos (≈ 0, 1s);
5. Boa resoluc¸a˜o (≈ 0,0001 oC);
6. Tamanho reduzido (≈ 1 × 5 cm);
7. Baixo custo (≈ 200-500 e).
As caracter´ısticas apresentadas podem ser favoravelmente comparadas com as carac-
ter´ısticas dos termopares utilizados nos sistemas convencionais de medida directa do EMC.
Destacamos assim as caracter´ısticas que dizem respeito aos tempos de resposta e a` resoluc¸a˜o
uma vez que conseguem superar algumas das actuais caracter´ısticas dos termopares. Neste
trabalho, e´ crucial ter um sistema com um ra´pido tempo de resposta e boa resoluc¸a˜o em
temperatura.
As principais fontes de erro da medida do EMC evidenciadas na literatura proveˆm sobre-
tudo da utilizac¸a˜o do termopar na medida da variac¸a˜o de temperatura. Um mau contacto
entre a amostra e a sonda de medida, induc¸o˜es no termopar devido ao campo magne´tico,
perdas de calor no contacto e ao longo dos fios, assim como o longo tempo de resposta foram
dos problemas mais reportados pelos autores. Como alternativa a` utilizac¸a˜o do uso do ter-
mopar, propo˜e-se neste trabalho um sistema de medida baseado na utilizac¸a˜o de um sensor
de infravermelhos para determinar a variac¸a˜o de temperatura, afim de evitar os problemas
mencionados.
A utilizac¸a˜o deste tipo de dispositivo de detecc¸a˜o de temperatura sem contacto abre-nos
a possibilidade de medir amostras de espessura de centenas ou dezenas de nano´metros, isto e´
filmes finos. A dificuldade em realizar um bom contacto entre o filme e o termopar, o tempo
de resposta lento e o facto de a massa do termopar na˜o ser despreza´vel com a da amostra sa˜o
sem du´vida problemas que impossibilitam a medida do EMC com termopar nestes materiais.
Torna-se intuitiva a necessidade de existir um compromisso de ra´pida resposta te´rmica. Na
impossibilidade de uma medida de variac¸a˜o da temperatura ra´pida, corremos o risco da
temperatura dissipar-se antes da aquisic¸a˜o da leitura.
3.1 Setup experimental
O sistema de Medida Directa do EMC desenvolvido e´ constitu´ıdo por um dispositivo de
variac¸a˜o da temperatura da amostra, um termopar de contacto, um sensor IR, equipamentos
electro´nicos de aquisic¸a˜o, fontes de corrente, um magnete de campo fixo e um computador.
A figura 3.1 ilustra o sistema experimental desenvolvido neste trabalho.
O presente sistema esta´ configurado para medir variac¸o˜es de temperatura na amostra a
partir de um sensor IR (modelo ”IRt/c.3X-k-80F/27C” da empresa Exergen industries) [30].
Este tipo de sensor opera num intervalo de temperatura de 0 a 70 oC, onde o erro ma´ximo
admiss´ıvel pelo fabricante e´ menor neste intervalo. Sendo o sensor IR o dispositivo Standard
do sistema e a alternativa ao uso de sondas com contacto, na˜o podemos deixar de comparar
as leituras do sensor IR com as fornecidas por um termopar. Por este motivo, e´ tambe´m
utilizado um termopar no sistema para a medida do EMC. O termopar de Alumel (95 %
Nı´quel e 5 % Alumı´nio) e Chromel (90 % Nı´quel e 10 % Cro´mio) e´ constitu´ıdo por fios de 80
µm de diaˆmetro com isolamento ele´ctrico. A escolha de um termopar com estas dimenso˜es
deve-se essencialmente a` sua reduzida massa, caracter´ıstica que permite minimizar as perdas
de calor atrave´s dos fios ele´ctricos e diminuir o tempo de resposta.
As medidas do EMC podem ser realizadas num intervalo de temperatura de 0 a 70 oC
em varrimento. Para atingirmos esse intervalo de temperaturas e´ usada um ce´lula de Peltier
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Figura 3.1: A) Sistema experimental utilizado na medida directa, sem contacto do EMC e B)
Esquema do respectivo sistema experimental: (a) Computador; (b) Nanovolt´ımetro; (c) Controlador
de Temperatura; (d) Mult´ımetro; (e) Calibrador; (f) Fonte de corrente; (g) Bomba de va´cuo; (h)
Medidor de vazio; (i) Porta-amostras (j) Magnete de campo fixo
no interior do porta-amostras. O intervalo de temperaturas e´ restrito, visto que trabalhamos
com um dispositivo Peltier limitado a um gradiente de temperatura pro´ximo dos 67 oC.
Pore´m, a temperatura mı´nima de funcionamento do sensor IR especificada pelo fabricante e´
de -30 oC.
O campo magne´tico e´ estabelecido atrave´s de um magnete (j) que possui uma zona central
de campo com um perfil homoge´neo e uniforme. A estrutura deste tipo de magnete baseia-
-se numa configurac¸a˜o de magnetes permanentes do tipo Halbach. Os elementos magne´ticos
que constituem o magnete, orientam-se de forma a criar no interior da cavidade um campo
ma´ximo de 1 T e fora aproximadamente nulo. Desta forma, o sistema permite medidas de
EMC em campos magne´ticos com intensidades de 0 a 1 T.
Visto que as medidas do EMC devem ser realizada sobre condic¸o˜es adiaba´ticas, o sistema
foi configurado de modo a permitir, no futuro, medidas em va´cuo ou com ga´s inerte residual.
Conforme ilustrado na figura 3.1, o sistema ja´ dispo˜e de equipamentos adequados para a
realizac¸a˜o das mesmas (bomba de va´cuo (g) e medidor de vazio (h)). Na˜o sendo pore´m uma
condic¸a˜o fundamental, se a variac¸a˜o de campo for ra´pida, a sua existeˆncia tera´ tambe´m como
objectivo evitar a formac¸a˜o de orvalho, e/ou humidade na superf´ıcie da amostra quando
estas rondarem temperaturas ≤ 0 oC. A sua formac¸a˜o sobre a superf´ıcie das mesmas altera
a emissividade do material durante a medida, bem como a leitura do sensor IR. Este e´ um
ponto importante, uma vez que a emissividade dos materiais tera´ de ser sempre constante
para que a calibrac¸a˜o do sensor IR seja va´lida naquela superf´ıcie e medida.
Os sinais do EMC medidos pelo termopar e sensor IR sa˜o, respectivamente, lidos num
controlador de temperatura (c) e nanovolt´ımetro (b). Pro´ximo da amostra foi colocada
uma sonda de Hall, alimentada com 1 mA de corrente atrave´s de um calibrador (e), que
permite a leitura num mult´ımetro (d) do valor da intensidade de campo magne´tico aplicado
na amostra. Estes sinais sa˜o depois recolhidos em tempo real pelo computador (a) atrave´s
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de um protocolo de comunicac¸a˜o GPIB. Paralelamente a todo o trabalho experimental, que
consistiu no desenvolvimento e criac¸a˜o do sistema experimental, foi desenvolvido um software
espec´ıfico para o controlo, medida e registo de dados em tempo real, em LabVIEW.
3.2 Porta-Amostras
O porta-amostras divide-se em 3 partes fundamentais: estrutura do porta-amostras, meca-
nismo de movimento da amostra e sistema de variac¸a˜o de temperaturas. Cada uma destas
partes sera´ descrita detalhadamente nas secc¸o˜es 3.2.2, 3.2.3 e 3.2.4.
O desenvolvimento do porta-amostras, desde o seu projecto inicial ate´ a` sua confecc¸a˜o
final, na˜o foi de facto pac´ıfico. Foram muitas as ideias, umas levadas avante outras falhadas,
que tornaram poss´ıvel a versa˜o que aqui se apresenta como final, apo´s inu´meras alterac¸o˜es
efectuadas durante o seu processo de desenvolvimento. Desde a escolha das pec¸as, ao material,
o sistema de movimento da amostra e a estrutura final, tudo foi estudado de modo a minimizar
erros de medida e a permitir futuros melhoramentos.
Figura 3.2: Vista frontal (a) e lateral (b) do porta-amostras desenhado no software Microsoft Project
Na figura 3.2 sa˜o apresentados os desenhos usados para a confecc¸a˜o do porta-amostras
na oficina do Departamento de F´ısica, desenvolvidos no software Microsoft Project. A figura
3.3 ilustra o proto´tipo final do porta-amostras utilizado no sistema experimental. O mesmo
foi desenvolvido previamente num software adequado para o efeito, Solidworks.
3.2.1 Pec¸as e material
A maioria das pec¸as que constitu´ıram o porta-amostras foram maquinadas e/ou constru´ıdas
na oficina do departamento de F´ısica da Universidade de Aveiro. As restantes foram com-
pradas devido a` sua inexisteˆncia ou imposs´ıvel maquinac¸a˜o das mesmas na oficina. Antes
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Figura 3.3: a) Modelac¸a˜o 3D do porta-amostras do sistema experimental; (b) Porta-amostras do
sistema experimental da medida directa do EMC
dos trabalhos se iniciarem foram cuidadosamente escolhidos os materiais, de forma a que
estes fosses adequados a` situac¸a˜o experimental. O campo magne´tico ao qual as amostras sa˜o
submetidas tem de ser o mais uniforme e homoge´neo poss´ıvel, garantindo que a amostra se en-
contra sobre as condic¸o˜es de intensidade de campo medido no centro da bobine. Deste modo
torna-se clara a impossibilidade de usar materiais magne´ticos que originariam uma alterac¸a˜o
do fluxo das linhas de campo, assim como a alterac¸a˜o da intensidade e homogeneidade do
campo nas amostras.
Outra propriedade f´ısica dos materiais a considerar e´ a sua baixa condutividade te´rmica
(acima ou abaixo da temperatura ambiente). Garante-se assim um sistema mais adiaba´tico,
minimizando as trocas te´rmicas da amostra. Por fim, a capacidade de isolamento e estanqui-
dade do material tambe´m tem que ser considerada para a utilizac¸a˜o futura de medidas em
va´cuo.
A escolha dos materiais usados para o fabrico do porta-amostras foram os seguintes:
Nylon (apresenta uma elevada resisteˆncia mecaˆnica, caracteriza-se por ser um material duro
e resistente ao impacto, baixo coeficiente de atrito e bom isolante para va´cuo) e Teflonr
(pol´ımero com baixo coeficiente de condutividade te´rmica e de atrito). Materiais usados,
respectivamente, nos sistemas correspondentes a`s secc¸o˜es 3.2.2 e 3.2.3.
No que se refere a` compra de pec¸as para a construc¸a˜o do porta-amostras, a escolha destas
recaiu sobre: cruzetas de va´cuo em policarbonato (baixo custo comparativamente com outras
de diferente material, peso leve), ane´is de centragem (acesso´rios de va´cuo em Alumı´nio para
fixac¸a˜o de o-rings), o-rings (vedantes em Neopreno suportados pelo anel de centragem),
clamps (dobradic¸a em alumı´nio de aperto ra´pido), carreto (pec¸a em Nylon usada como roda
dentada para o deslizamento da cremalheira), cremalheira (pec¸a em Delrin usada para o
mecanismo de movimento da amostra) e Peltier (dispositivo utilizado no sistema de variac¸a˜o
de temperaturas). Todos estes que constituem parte do sistema sera˜o abordados em detalhe
nas secc¸o˜es 3.2.3 e 3.2.4.
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3.2.2 Estrutura do porta-amostras
O corpo do porta-amostras agrega todo o sistema mecaˆnico de movimento da amostra e de
variac¸a˜o de temperatura. Este corpo, tendo como finalidade inicial servir de estrutura de
suporte a estes sistemas, sera´ mais tarde tambe´m aproveitado para servir como caˆmara de
va´cuo. A estrutura externa e´ composta por um cilindro em Nylon, com 5,2 cm de diaˆmetro
exterior (diaˆmetro do orif´ıcio do magnete) e 37 cm de altura. No seu interior existe uma
cavidade cil´ındrica com 4,0 cm de diaˆmetro e 33 cm de altura. Numa das duas extremidades
desta estrutura a base e´ fechada (macic¸a) enquanto que na outra, uma cavidade aberta faz
ligac¸a˜o com duas cruzetas de va´cuo. Esta estrutura possibilita assim a existeˆncia de uma
sistema fechado capaz de funcionar como caˆmara de vazio.
Sensivelmente a meio da estrutura existe uma rosca que permite a separac¸a˜o do cilindro
em duas estruturas independentes, de modo que seja poss´ıvel aceder ao interior da caˆmara.
A figura 3.4 ilustra a caˆmara fechada e aberta.
Figura 3.4: Modelac¸a˜o 3D: (a) Corpo do porta-amostras, (b) Pec¸a superior e (c) Pec¸a inferior; (d)
Estrutura aberta com sistema mecaˆnico de movimento da amostra no interior
A estrutura superior representada na figura 3.4 b) incorpora o sistema mecaˆnico de movi-
mento da amostra e funciona como guia a este. Ja´ a estrutura inferior, figura 3.4 c) suporta
o sistema de variac¸a˜o de temperatura da amostra (Peltier).
Quando a caˆmara se encontra aberta podemos aceder ao seu interior e fixar a amostra no
porta-amostras interior (sistema de movimento mecaˆnico), assim como colocar o termopar de
contacto para a leitura da temperatura da mesma. Desta forma, o sistema torna-se dinaˆmico
no que se refere a` utilizac¸a˜o de diferentes amostras para a medida do EMC.
Para a selagem de toda a caˆmara sa˜o utilizados o-rings. Assim, na abertura das duas
pec¸as existe um o-ring que e´ esmagado devido ao aperto em forma de rosca. Na extremidade
superior da pec¸a (b), a estrutura em Nylon faz ligac¸a˜o com duas cruzetas de va´cuo. Nesta
extremidade a selagem e´ tambe´m feita usado um o-ring e um clamp unindo as duas cruzetas
ao resto da estrutura. Das restantes entradas, duas delas sa˜o usadas para o funcionamento
do man´ıpulo rotativo do porta-amostras interior, outras duas para a ligac¸a˜o da bomba de
va´cuo e medidor de Pirani e por fim, a u´ltima para a sa´ıda de toda a cablagem ele´ctrica dos
componentes existentes dentro da caˆmara.
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3.2.3 Mecanismo de movimento da amostra
O sistema mecaˆnico de movimento da amostra e´ composto por: uma cremalheira e respectivo
guia, roda dentada, man´ıpulo rotativo, suporte do sensor IR e sonda de Hall e discos de fixac¸a˜o
para diferentes amostras e campos de visa˜o. O sistema e as respectivas pec¸as constituintes
do mesmo sa˜o ilustrados na figura 3.5.
Figura 3.5: Mecaˆnismo de movimento da amostra: (a) Sistema mecaˆnico de movimento da amostra;
(b) Suporte do sensor IR e sonda de Hall; (c) e (d) Discos de suporte para diferentes campos de visa˜o
e amostras
Os componentes mecaˆnicos de tracc¸a˜o, isto e´, a roda dentada, a cremalheira e respectivo
guia foram comprados na empresa RS Components e as restantes pec¸as foram maquinadas
na oficina do departamento de F´ısica da Universidade de Aveiro.
O suporte do sensor IR, da sonda de Hall e dos respectivos discos de suporte da amostra,
figura 3.5 b), c) e d) foram constru´ıdos em Teflonr, contrariamente ao corpo constru´ıdo
em Nylon. Apesar dos coeficientes de condutividade te´rmica do Nylon e do Teflonr serem
semelhantes, sensivelmente 0,25 W/(m.K) a` temperatura ambiente, o Teflonr apresenta um
coeficiente de atrito menor, condic¸a˜o ideal para que o deslocamento desta pequena estrutura,
localizada no interior da caˆmara, seja facilitado.
Os discos de suporte da amostra (figura 3.5 (c) e (d)) constituem um conjunto de pec¸as
com diferentes dimenso˜es de espessura e abertura interna. Estas pec¸as independentes obe-
decem a uma raza˜o de distaˆncias devido ao campo de visa˜o do sensor IR. Com o aumento
da espessura do disco, a distaˆncia do sensor a` amostra tambe´m aumenta, consequentemente
aumenta o campo de visa˜o, visto o sensor obedecer a uma raza˜o de distaˆncias de 3:1 (secc¸a˜o
3.3). Atrave´s deste conjunto de pec¸as, a distaˆncia e o campo de visa˜o do sensor podem ser
ajustados a amostras com diferentes dimenso˜es.
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A cremalheira tem como finalidade a fixac¸a˜o e o deslocamento de toda a estrutura em
Teflonr, que suporta o sensor IR, a sonda de Hall e a amostra, na caˆmara. Um veio rotativo
agrega uma roda dentada, que movimenta a cremalheira a partir da rotac¸a˜o manual de um
man´ıpulo exterior.
A finalidade deste sistema de movimento passa por deslocar a amostra de modo a esta-
belecer contacto/na˜o-contacto com o sistema de variac¸a˜o de temperatura que se encontra no
fundo da estrutura (ver secc¸a˜o 3.2.4). A amostra e´ aquecida ou arrefecida quando se encontra
sobre a ce´lula de Peltier. Apo´s atingir a temperatura desejada, a mesma e´ de novo deslocada
para a posic¸a˜o de campo magne´tico pretendido. O controlo do valor de campo magne´tico
sobre a amostra e´ verificado pela leitura do valor medido na sonda de Hall. Nesta altura pode
iniciar-se a medic¸a˜o, sendo que a amostra manter-se-a´ fixa na mesma posic¸a˜o ate´ ao final da
medida.
A funcionalidade de deslocamento da amostra relativamente ao Peltier e´ deveras impor-
tante, visto pretender-se um sistema o mais adiaba´tico poss´ıvel. A possibilidade de separac¸a˜o
destes dois conjuntos garante que o EMC da amostra na˜o se dissipa por conduc¸a˜o para o Pel-
tier, visto esta estar unicamente em contacto com o seu suporte de fixac¸a˜o.
Futuramente, este sistema de deslocamento da amostra esta´ tambe´m idealizado para
funcionar como um mecanismo de movimento auto´nomo para a variac¸a˜o de campo magne´tico.
O sistema de movimento da amostra foi planificado para que fosse capaz de suportar um
motor ele´ctrico de elevada frequeˆncia ao inve´s do man´ıpulo rotativo. O mesmo tera´ de
obedecer alguns requisitos mı´nimos, tais como: elevada frequeˆncia de rotac¸a˜o (no mı´nimo 2000
rpm), rotac¸a˜o em ambos os sentidos (hora´rio e anti-hora´rio, motor de passo), programa´vel
(controla´vel preferencialmente por Labview), pequeno, leve e de baixo custo. Com vista a esse
objectivo o porta-amostras foi constru´ıdo com um comprimento adequado, permitindo que a
amostra se desloque para dentro e fora do campo magne´tico no interior da estrutura. Concilia-
-se desta forma o movimento relativo ao sistema de variac¸a˜o de temperatura com o da variac¸a˜o
de campo magne´tico num deslocamento u´nico da amostra no interior da caˆmara. Pore´m, como
a necessidade de um deslocamento ele´ctrico da amostra na˜o foi uma condic¸a˜o primordial
na concepc¸a˜o deste proto´tipo de medida, a variac¸a˜o do campo magne´tico na amostra e´,
actualmente, feita de um modo manual. Isto e´, todo o corpo do porta-amostras (figura 3.3
(a)) e´ empurrado/puxado manualmente para dentro e fora do magnete. Actualmente, a
variac¸a˜o do campo magne´tico na amostra tambe´m pode ser feita deslocando a mesma, no
interior da caˆmara atrave´s da rotac¸a˜o do man´ıpulo. Pore´m o movimento manual aplicado ao
man´ıpulo e´ lento (≈ 1 - 2 s), o que se traduz tambe´m numa variac¸a˜o de campo magne´tico
lenta.
De modo a garantir-se uma ra´pida variac¸a˜o de campo magne´tico na amostra (da´ı a
exigeˆncia de taxas de aquisic¸a˜o ra´pidas, secc¸a˜o 3.5), o deslocamento do corpo do porta-
amostras para dentro do magnete e´ realizado deixando-o cair ate´ bater no fundo do magnete,
fixando a amostra na intensidade de campo magne´tico pretendida e previamente estabilizada.
De modo inverso, quando se pretende remover a amostra de dentro do campo, puxa-se rapi-
damente o corpo do porta-amostras para fora do magnete. O tempo de subida ou descida foi
estimado em aproximadamente 150 - 200 ms para um deslocamento de 12 cm entre o interior
e exterior do magnete, ∆H. Estes valores enquadram-se nos paraˆmetros pretendidos, visto
que o tempo de aquisic¸a˜o entre medidas esta´ limitado a cerca de 100 ms.
3.2.4 Sistema de variac¸a˜o de temperatura
Conforme referido na secc¸a˜o 3.2.3 a variac¸a˜o da temperatura na amostra e´ feita por um sis-
tema de variac¸a˜o de temperatura localizado na parte inferior da estrutura do porta-amostras
(Figura 3.4 c)), constitu´ıdo por uma ce´lula Peltier, um dissipador em Alumı´nio e o respectivo
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suporte. A figura 3.6 ilustra os componentes do respectivo sistema.
Figura 3.6: Componentes do sistema de variac¸a˜o de temperatura: (a) Peltier, (b) dissipador em
alumı´nio e c) suporte
A ce´lula de Peltier usada foi cuidadosamente escolhida de modo a preencher os requisitos
necessa´rios para a sua aplicac¸a˜o neste sistema, sa˜o eles:
• Devido ao tamanho dos materiais/amostras para estudo, o dispositivo possui dimenso˜es
e peso reduzido de modo a ser capaz de entrar no interior da estrutura do porta-
-amostras.
• A superf´ıcie do Peltier e´ lisa e directa cobrindo grande parte da base das amostras man-
tendo assim um bom contacto te´rmico com a mesma. E´ capaz de variar a temperatura
rapidamente.
• A gama de temperatura do dispositivo abrange a temperatura ambiente. E´ compreen-
dida entre 0 e 80 oC.
A procura de um dispositivo Peltier com as especificac¸o˜es referidas levou ao Mo´dulo
termoele´ctrico CP0.8-71-06L 10.1W da empresa RS components. O mesmo possui um ∆T
de 67 oC e uma temperatura ma´xima de 80 oC. A corrente, tensa˜o e poteˆncia ma´xima sa˜o
respectivamente de 2.1 A, 8.6 V e 10.1 W. Adicionalmente, o dispositivo e´ leve e pequeno, e
necessita apenas de uma fonte de energia para funcionar.
O efeito Peltier consiste na conversa˜o directa de uma diferenc¸a de potencial num gradi-
ente de temperatura. Na junc¸a˜o de dois materiais condutores ou semicondutores diferentes,
quando e´ injectada uma tensa˜o ele´ctrica num circuito fechado e consequentemente uma cor-
rente ele´ctrica, gera-se um gradiente de temperatura devido a` variac¸a˜o de energias das carga
no material. Deste modo, quando e´ atingida a polaridade ele´ctrica adequada aos materiais
ocorre transfereˆncia de calor da junc¸a˜o fria para a quente e vice-versa, quando a corrente
e´ invertida. Basicamente, o material que esta´ incorporado entre as placas e´ formado por
semicondutores tipo n e tipo p soldados termicamente em paralelo e electricamente em se´rie.
Na figura 3.7 encontramos o esquema da estrutura interna do Peltier.
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Figura 3.7: Dispositivo Peltier ; esquema
ilustrativo das junc¸o˜es tipo n e p contidas en-
tre as placas
Para um bom desempenho do funcionamento
do dispositivo e´ necessa´ria a utilizac¸a˜o de um dis-
sipador te´rmico numa das faces. Isto e´, para se
conseguir atingir a temperatura desejada, e´ ne-
cessa´rio contrariar a temperatura da face oposta
daquela que se pretende aquecer ou arrefecer.
Para este fim, e´ utilizado um bloco de alumı´nio
que funciona como regulador de temperatura
de uma das superf´ıcies do dispositivo, tentando
manteˆ-la sempre com a temperatura perto da
temperatura ambiente.
Uma vez que se pretende futuramente colocar
todo o sistema em va´cuo, pode dizer-se que neste
caso na˜o ira˜o existir correntes de convecc¸a˜o que
provoquem a dissipac¸a˜o do calor do bloco de alumı´nio para o ambiente ta˜o rapidamente como
na auseˆncia de va´cuo.
3.3 Condic¸o˜es Standard do funcionamento do Sensor de In-
fravermelhos
No proto´tipo que aqui se apresenta, tal como no sistema desenvolvido durante o projecto
de licenciatura, que teve como objectivo testar a medida do EMC sem contacto, e´ usado
um sensor de infravermelhos para determinac¸a˜o da temperatura da amostra. Na altura do
primeiro projecto foi usado o modelo ”micro IRt/c.4-k-440F” da empresa Exergen industries
[31]. Este dispositivo, inovador devido ao seu reduzido tamanho (comprimento 25.4 mm e
diaˆmetro 6.35 mm) e campo de visa˜o 4:1, mostrou cumprir os requisitos necessa´rios a` medida
proposta, sendo o pioneiro na medida do EMC sem contacto.
Apesar de todos os objectivos do trabalho terem sido cumpridos evidenciando que esta´-
vamos perante um sistema va´lido e promissor na realizac¸a˜o destas medidas aconteceu que,
no desenvolvimento do novo proto´tipo foram surgindo alguns problemas que, apo´s variados
testes experimentais mostraram estar relacionados com o funcionamento do sensor IR. Foi a
necessidade de procurar respostas a estes problemas e de querer obter melhores resultados
que levou a uma ana´lise profunda sobre o funcionamento do sensor IR usado no projecto de
licenciatura.
Foram realizados estudos pormenorizados do comportamento do sinal do sensor a` tem-
peratura ambiente, tais como a sensibilidade e resoluc¸a˜o. Esses estudos vieram comprovar
que a leitura do sensor e´ afectada pela radiac¸a˜o emitida pelo ambiente que o envolve. Por
outro lado, o intervalo de temperaturas em que o mesmo opera mais eficazmente na˜o e´ junto
a` temperatura ambiente, o que se traduz numa sensibilidade muito menor (5.68 µV/K), com-
parativamente com a sensibilidade oferecida por um termopar convencional (30 - 40 µV/K).
Relativamente a` resoluc¸a˜o (0.06 K a` temperatura ambiente) esta e´ limitada devido a` baixa
sensibilidade do dispositivo e a` na˜o conformidade com o intervalo de temperaturas a que esta´
calibrado de fa´brica (200-250 oC).
De acordo com os testes realizados foi analisada a resposta do sinal num intervalo de
temperatura de 0 a 250 oC, onde ficou provado que as condic¸o˜es de operac¸a˜o ideal do sen-
sor ”micro IRt/c.4-k-440F” sa˜o num intervalo de temperaturas de 200 a 250 oC. Provou-se
tambe´m que a temperatura do corpo do sensor e´ afectada pela radiac¸a˜o emitida pela amos-
tra, levando a que o sinal lido pelo dispositivo na˜o corresponda ao real. O facto do corpo do
sensor aquecer devido ao aumento de temperatura da amostra leva a que o sinal medido sofra
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de uma descompensac¸a˜o. No mesmo estudo foi usada uma ventoinha direccionada para o
corpo do sensor, de modo a manteˆ-lo constante a` temperatura ambiente. Desta forma, na˜o e´
evidenciado aquilo que designa´mos de ”histerese te´rmica” devido ao aquecimento do sensor.
A necessidade de encontrar melhores resultados levou a que fosse necessa´rio procurar de
novo um outro sensor, mais enquadrado ao nosso perfil experimental.
Figura 3.8: Fotografia do sensor IR, modelo
”IRt/c.3X-k-80F/27C” [30]
A escolha do novo sensor recaiu sobre o
modelo ”IRt/c.3X-k-80F/27C” (figura 3.8) da
mesma empresa [30] que o primeiro. Segundo as
especificac¸o˜es do fabricante, o sensor e´ do tipo k,
possui uma resoluc¸a˜o de 0.0001 oC, um campo
de visa˜o 3:1 e um tempo de resposta < 100 ms
no intervalo de temperaturas entre 0 e 60 oC. O
mesmo apresenta um tamanho superior ao ante-
rior ate´ porque possui uma entrada de fluxo de ar
caracter´ıstica, conforme e´ poss´ıvel verificar pela
imagem da figura 3.8, que possibilita manter o
corpo do sensor a` temperatura ambiente, impe-
dindo que este aquec¸a, descompensando o sinal medido. Optou-se por na˜o usar esta funci-
onalidade durante a realizac¸a˜o do trabalho experimental, visto ter-se verificado que o corpo
do sensor na˜o e´ ta˜o sens´ıvel a variac¸o˜es de temperatura como o anterior. De qualquer modo e
para evitar erros, o sensor e´ sempre calibrado para as condic¸o˜es da medida. Apesar do novo
dispositivo ser muito ideˆntico ao anterior, intrinsecamente parece mais seguro, mais fia´vel e
apresenta uma melhor reprodutibilidade.
3.3.1 Calibrac¸a˜o Sensor IRt/c.3X-K-80F/27C
Estando cientes que o sistema possui a capacidade de medir amostras com diferentes di-
menso˜es, e´ sempre necessa´rio calibrar o sensor IR para a configurac¸a˜o da medida. Para
medir amostras com diferentes tamanhos e´ essencial alterar o campo de visa˜o do sensor IR,
de modo que este foque apenas a regia˜o da amostra.
Os gra´ficos da figura 3.9 apresentam duas calibrac¸o˜es do sensor IR para duas amostras di-
ferentes de Gd (figuras 4.4 e 4.16) em arrefecimento e aquecimento (apo´s deixarem o contacto
com o Peltier). Estas amostras sera˜o posteriormente usadas no cap´ıtulo 4 para determinar e
analisar o seu EMC.
A dependeˆncia da leitura do sensor IR com a temperatura medida pelo termopar colocado
no interior das amostras e´ efectuada a partir do habitual procedimento da medida dinaˆmica
do EMC. Este procedimento sera´ descrito mais adiante no cap´ıtulo 4, secc¸a˜o 4.2.1.2. A
calibrac¸a˜o e´ efectuada e va´lida so´ para o intervalo de temperaturas de relaxac¸a˜o te´rmica de
cada amostra, isto e´, posterior ao arrefecimento e aquecimento da amostra quando e´ ligado
o dispositivo Peltier (ver gra´fico da figura 3.9 e 4.12).
Em ambas as amostras as superf´ıcies sa˜o pintadas com tinta de cor preta com o objec-
tivo de se igualar a emissividade dos materiais, visto que diferentes emissividades resultam
num distinto valor absoluto de temperatura indicada pelo sensor IR. Por outro lado a su-
perf´ıcie pintada de cor preta aumenta a emissividade do material, resultando num aumento
da detecc¸a˜o de sinal do sensor IR.
Das curvas obtidas nos gra´ficos da figura 3.9 verifica-se que o sinal medido pelo sensor
IR e´ bastante distinto para cada uma das amostra. A reduc¸a˜o de a´rea do campo de visa˜o do
sensor de 1,32 cm2 (Gd Comercial) para 0,20 cm2 (Gd Ames), por motivos dos diferentes ta-
manhos das amostras reduz o sinal de detecc¸a˜o em aproximadamente 15 . A relac¸a˜o encontrada
permite-nos afirmar que a reduc¸a˜o do sinal medido e´ directamente proporcional a` reduc¸a˜o da
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(a) (b)
Figura 3.9: Calibrac¸a˜o em temperatura do sensor IR para diferentes amostra: (a) Gd comercial e
(b) Gd Ames
a´rea do campo de visa˜o do sensor. Como consequeˆncia, passa-se a ter uma sensibilidade em
µV/K mais baixa nas leitura para a´reas inferiores, bem como diferentes curvas de calibrac¸a˜o.
Para a curva do Gd comercial figura 3.9(a), o sensor IR e´ calibrado para um intervalo
de temperatura entre 273 a 338 K. Neste intervalo de temperaturas o sensor apresenta uma
boa sensibilidade em µV/K, tipicamente igual a` de um termopar (tipo K, 30-40 µV/K). O
ajuste e´ feito por uma u´nica func¸a˜o polinomial.
Na calibrac¸a˜o com a amostra de Gd de Ames (figura 3.9(b)) o comportamento da resposta
do sensor IR e´ totalmente distinto. A amplitude do sinal detectado em d.d.p e´ muito inferior,
sendo necessa´rio va´rios ajustes polinomiais para uma interpolac¸a˜o no intervalo de tempera-
turas compreendido entre 273 a 338 K. Contudo optou-se por calibrar apenas o sensor IR
num intervalo de temperatura mais curto, entre 285 a 295 K, intervalo que conte´m o Tc desta
amostra. O ajuste nesta regia˜o e´ tambe´m conseguido atrave´s de um func¸a˜o polinomial.
3.4 Instrumentac¸a˜o Electro´nica associada
De modo a atingir os objectivos a que o trabalho se propo˜e e´ necessa´rio que o sistema desen-
volvido proporcione uma medida de aquisic¸a˜o ra´pida. No entanto, esse tempo de aquisic¸a˜o
e´ sempre limitado pela conjugac¸a˜o de va´rios factores que va˜o deste o hardware de aquisic¸a˜o
ate´ ao software de leitura dos dados. Os sinais medidos sa˜o de amplitude reduzida, o que
leva a` necessidade de se ter equipamentos capazes de oferecer elevada resoluc¸a˜o, de modo a
que os valores adquiridos sejam mais fia´veis e precisos.
Pore´m, o paraˆmetro resoluc¸a˜o combinado com o paraˆmetro velocidade de leitura por
vezes e´ dif´ıcil de se conseguir, visto que, quanto maior a resoluc¸a˜o, maior e´ o tempo de
integrac¸a˜o do sinal e mais lenta se torna a aquisic¸a˜o do mesmo. A escolha dos instrumentos
de aquisic¸a˜o recaiu assim sobre equipamentos de forte desempenho. Para isso utilizou-se:
um Nanovolt´ımetro Agilent 34420A, um Mult´ımetro Agilent 34401 e um Controlador de
temperatura Lakeshore 325. Estes equipamentos permitem medidas ra´pidas com elevadas
resoluc¸o˜es, alta sensibilidade, baixo ru´ıdo, sa˜o fia´veis e de fa´cil manuseamento.
O nanovolt´ımetro Agilent 34420A (3.1 (b)) e´ o instrumento usado para a leitura do sinal
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fornecido pelo sensor IR. De acordo com as especificac¸o˜es do sensor IR (secc¸a˜o 3.3), a resoluc¸a˜o
apresentada (0.0001 K) e o tempo de resposta (<100 ms), so´ e´ poss´ıvel se as caracter´ısticas
do nosso padra˜o de leitura cumprirem tais especificac¸o˜es. Conjugando a resoluc¸a˜o de 61/2
d´ıgitos na escala dos mV, com o tempo de 125 ms de aquisic¸a˜o entre medidas na respectiva
escala, o nanovolt´ımetro e´ o instrumento de leitura que melhor satisfaz as necessidades de
aquisic¸a˜o.
Para comparac¸a˜o dos valores medidos e para calibrac¸a˜o do sensor IR, foi usado um termo-
par tipo k no sistema de medida. A leitura deste sinal e´ realizada atrave´s do controlador de
temperatura Lakeshore 325 (3.1 (c)), que ale´m de fornecer directamente o valor em tempe-
ratura, e´ ra´pido durante a aquisic¸a˜o, possibilitando desta forma que os sinais lidos em ambas
as sondas de leitura sejam adquiridos no mesmo instante de tempo.
Por u´ltimo, um mult´ımetro Agilent 34401 (3.1 (d)), e´ usado para a leitura do sinal da
sonda de Hall. Devido a` menor performance deste equipamento comparativamente com os
restantes, o tempo mı´nimo de aquisic¸a˜o e´ de 0,5 s. Este na˜o permite medir os 3 sinais em
simultaˆneo. O calibrador Time electronics 5018 Multi - Function Calibrator (3.1 (e)) e´ o equi-
pamento usado para alimentar a sonda de Hall, injectando uma corrente de aproximadamente
1 mA para o funcionamento desta.
A comunicac¸a˜o dos equipamentos de aquisic¸a˜o com o computador e´ feita a partir do
protocolo de comunicac¸a˜o GPIB. Durante as realizac¸o˜es experimentais verificou-se que se for
usada apenas uma GPIB para os 3 aparelhos de medida, a mesma na˜o consegue suportar as
taxas de aquisic¸a˜o pretendidas. Deste modo, optou-se por realizar a transfereˆncia de todos
os dados atrave´s de 3 GPIB’s ligadas via USB no computador e configuradas paralelamente
atrave´s do software Direct MCE para a aquisic¸a˜o. Cada equipamento possui assim a sua
pro´pria comunicac¸a˜o, por forma que sejam conseguidos os tempos de aquisic¸a˜o de 125 ms.
3.5 O Software - Direct MCE
No decorrer do presente trabalho de mestrado foi desenvolvido, a par com o trabalho experi-
mental, um software capaz de satisfazer as necessidades em termos de aquisic¸a˜o e processa-
mento em tempo real dos sinais obtidos experimentalmente.
O software totalmente desenvolvido em LabVIEW 8.5, foi designado de Direct MCE.
Numa u´nica plataforma interactiva reu´ne a interface gra´fica e uma se´rie de ferramentas para
controlo das funcionalidades dos equipamentos. A figura 3.10 ilustra a interface gra´fica do
Direct MCE.
O software dispo˜e na plataforma interactiva de 3 sub-paine´is para controlo e aquisic¸a˜o
dos respectivos instrumentos, (b), (c) e (d) (esquema da figura 3.1). Consoante a aquisic¸a˜o
que o operador pretenda realizar, assim e´ necessa´rio abrir os paine´is de controlo do respectivo
instrumento. Esta configurac¸a˜o sequencial dos sub-paine´is de aquisic¸a˜o foi desenvolvida numa
u´nica plataforma com o objectivo de, no momento da medida ser poss´ıvel visualizar em tempo
real ambas as leituras, dando ao operador um visa˜o geral do que esta´ ocorrer.
Conforme e´ mostrado na figura 3.10 em cada um dos paine´is, existe um conjunto de
func¸o˜es\boto˜es que permite seleccionar o protocolo de comunicac¸a˜o (Communication) entre
o computador e os instrumentos, e controlar as principais funcionalidades de cada um, tais
como: canal de leitura (Channel), func¸a˜o a medir (Function), unidades de leituras (Units),
tempo de integrac¸a˜o (NPLC’s), entre outras possibilidades. Apo´s configurar o instrumento
no respectivo sub-painel e´ necessa´rio indicar qual a taxa de aquisic¸a˜o pretendida. Para isso,
basta usar os boto˜es Time (ms). No caso do sub-painel interactivo que corresponde ao
mult´ımetro Agilent 34401, este dispo˜e de um bota˜o de tempo particular, visto o mesmo estar
limitado a 0,5 s de aquisic¸a˜o. Tempo superior a` taxa dos restantes equipamentos (125 ms).
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Um bota˜o indicativo na parte superior do software, informa o operador atrave´s dum sinal
sonoro e/ou do seu estado de visualizac¸a˜o Magnetic Field ON/OFF, quando a amostra e´
aplicada ou removida do campo magne´tico. Esta ferramenta desenvolvida revelou-se bastante
u´til, de modo a garantir ao operador que a remoc¸a˜o do campo magne´tico ocorre sempre na
sua totalidade.
O software dispo˜e tambe´m de um conjunto de ferramentas ba´sicas de visualizac¸a˜o deta-
lhada. Fazendo um zoom no gra´fico, e´ poss´ıvel uma pre´-visualizac¸a˜o antecipada do conjunto
de dados adquiridos no momento, para futuro tratamento e ana´lise.
Por fim, o bota˜o File faculta a escolha do directo´rio do ficheiro onde sera˜o guardados
todos os valores.
Figura 3.10: Esquema ilustrativo da interface gra´fica do software desenvolvido - Direct MCE
Capı´tulo4
Apresentac¸a˜o e Ana´lise de Resultados
4.1 Validac¸a˜o do sistema de medida
4.1.1 Medida do efeito magnetocalo´rico numa amostra de Cobre e Teflon
De modo a proceder-se a uma primeira validac¸a˜o do sistema, uma amostra de Cobre (Cu) e
outra de Teflon foram submetidas ao habitual procedimento de medida do efeito magneto-
calo´rico. As medidas foram realizadas para uma variac¸a˜o de campo magne´tico de 0, 0,5 e 1
T.
No interior do sistema, as amostras sa˜o suportadas por uma estrutura de teflon (figura
3.5) conforme descrito na secc¸a˜o 3.2.3 do cap´ıtulo 3. Para fixar a amostra na estrutura
e´ usada fita-cola de dupla face, capaz de suportar a forc¸a exercida pelo campo magne´tico
na amostra. Por outro lado, a elevada espessura da fita tem tambe´m como funcionalidade
diminuir a dissipac¸a˜o te´rmica entre o teflon e a amostra. Em cada uma das amostras foi feito
um pequeno furo de 0,5 mm de diaˆmetro de modo a permitir a colocac¸a˜o do termopar (80
µm de diaˆmetro) no seu interior e assim assegurar um bom contacto te´rmico entre ambos,
usando para o efeito a pasta te´rmica. A medida com o sensor IR mostrou ser bastante mais
simples, pois quando instalado no sistema, a uma distaˆncia da amostra que permita obter o
campo de visa˜o ideal, esta´ pronto para efectuar a leitura. Contudo, deve ter-se sempre em
atenc¸a˜o que as superf´ıcies das amostras devem ser pintadas com tinta preta na˜o reflectora
(preto fosco), a fim de aumentar a emissividade dos materiais em estudo e, eventualmente
poder usar sempre a mesma calibrac¸a˜o do sensor para diferentes materiais.
A figura 4.1 apresenta a medida do efeito magnetocalo´rico realizada pelo termopar e
sensor infravermelhos para um ∆H = 0 T e ∆H = 1 T na amostra de Cu.
Do gra´fico 4.1(a) e´ vis´ıvel que para uma variac¸a˜o de campo nulo, na amostra de Cu
na˜o ocorre qualquer alterac¸a˜o do sinal medido tanto no sensor de infravermelhos como no
termopar, aquando do deslocamento do porta-amostras para dentro e fora do magnete. O
mesmo comportamento se observa tambe´m na figura 4.1(b) para ambas as sondas de leitura,
mas agora para uma variac¸a˜o de campo magne´tico de 1 T. Tal facto seria de esperar devido
a` inexisteˆncia de efeito magnetocalo´rico neste tipo de material.
Em ambas as figuras se denota algum ru´ıdo de origem mecaˆnica durante o deslocamento
do porta-amostras para dentro e fora do magnete, tanto no termopar como no sensor infra-
vermelhos, devido ao movimento. Este u´ltimo acaba por estar bem mais presente no sensor
IR do que no termopar, o que de certo modo e´ de esperar, pois o sensor infravermelhos e´,
na realidade, um dispositivo mais sens´ıvel a`s condic¸o˜es ambientais tais como temperatura,
ru´ıdo ele´ctrico, uma vez que se trata de um mecanismo o´ptico que envolve alguma electro´nica
complexa, inve´s de dois simples fios soldados um no outro, como e´ o caso do termopar.
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(a) (b)
Figura 4.1: Amostra de Cu medida no sistema com sensor infravermelhos e termopar: (a) variac¸a˜o
de campo magne´tico de 0 T (b) variac¸a˜o de campo magne´tico de 1 T
Pore´m, analisando mais detalhadamente o gra´fico da figura 4.1(b) da medida do sensor
infravermelhos existe a ocorreˆncia de um sinal parasita no momento da variac¸a˜o de campo
magne´tico de 1 T. Este sinal levanta algumas questo˜es relativas a algumas interfereˆncias que
possam ocorrer devido ao pro´prio campo magne´tico no sensor, uma vez que o efeito na˜o e´
vis´ıvel quando o mesmo procedimento de medida e´ realizado para uma variac¸a˜o de campo
magne´tico nula (figura 4.1(a)), nem se verifica na leitura feita pelo termopar. O sinal nesta
medida permanece limpo, sem a ocorreˆncia de qualquer induc¸a˜o.
Visto estarmos perante uma amostra de Cu, cujo material possui elevada condutividade
ele´ctrica e te´rmica, pode supor-se que se esta´ perante a existeˆncia de correntes de Foucault,
induzidas pela variac¸a˜o do campo magne´tico. Assim, o aquecimento gerado por efeito de Joule
com essas correntes da´ origem a um aumento de temperatura no material. Analisando enta˜o
os gra´ficos da figura 4.1(b) a influeˆncia de tais correntes faria sentido se fossem verificadas
em ambos os gra´ficos (sensor IR e termopar). Mais ainda, e´ contradito´rio quando o sinal
parasita no sensor infravermelhos e´ assime´trico no momento em que o campo e´ aplicado e
removido. Se se estivesse perante correntes de Foucault o sinal medido no sensor teria de ter
sempre o mesmo sentido, isto e´, aumentar a temperatura na amostra sempre que ocorresse
uma variac¸a˜o de campo magne´tico.
A inexisteˆncia dessas correntes leva a que se assuma que o sinal do sensor infraverme-
lhos pode de algum modo ser afectado pela variac¸a˜o de campo magne´tico, induzindo uma
contribuic¸a˜o parasita e indesejada no sinal medido com valor de ≈ 1 µV .
Para testar a hipo´tese duma influeˆncia directa no sinal do sensor infravermelhos, substituiu-
se a amostra de Cu por um pedac¸o de Teflon. O procedimento da experieˆncia foi em tudo
igual ao anterior e o resultado e´ o apresentado no gra´fico da figura 4.2.
Dos gra´ficos da figura 4.2 pode verificar-se que a substituic¸a˜o das amostras na˜o alterou os
sinais medidos para ambos os casos. Na medida realizada com variac¸a˜o de campo magne´tico
nulo os sinais permanecem constantes e limpos aquando do deslocamento do porta-amostras
para o interior e exterior do magnete.
Relativamente a`s medidas com variac¸a˜o de campo magne´tico de 1 T (4.2(b)), o sinal
parasita permanece vis´ıvel na leitura realizada pelo sensor infravermelhos e com intensidade
de igual valor (≈ 1 µV ). Ja´ no termopar o sinal permaneceu constante. Desta forma conclui-
-se que o sinal do sensor infravermelhos e´ afectado pela variac¸a˜o de campo magne´tico, tendo
26 Apresentac¸a˜o e Ana´lise de Resultados
(a) (b)
Figura 4.2: Amostra de Teflon medida no sistema com sensor infravermelhos e termopar: (a) variac¸a˜o
de campo magne´tico de 0 T (b) variac¸a˜o de campo magne´tico de 1 T
esse sinal parasita sentido descendente ou ascendente, respectivamente, quando e´ aplicado ou
removido o campo magne´tico, podendo estar relacionado com tenso˜es induzidas por variac¸a˜o
de fluxo.
Numa tentativa de quantificar este sinal em intervalo de tempo e intensidade, repetiu-se
a experieˆncia para a mesma amostra mas, desta vez para uma variac¸a˜o de campo magne´tico
de 0,5 T. O resultado e´ o ilustrado no gra´fico da figura 4.3.
Figura 4.3: Amostra de Teflon medida no sistema com sensor infravermelhos para uma variac¸a˜o de
campo magne´tico de 0,5 T
O sinal parasita permanece na medida do sensor infravermelhos mesmo para uma variac¸a˜o
de campo magne´tico de 0,5 T. Agora com um valor de intensidade inferior, ≈ 0,5 µV , o que
nos leva a afirmar que quanto menor for o ∆H do sistema menor sera´ a contribuic¸a˜o do sinal
parasita induzido no sensor. Relativamente a` sua durac¸a˜o, e´ inferior a 1 segundo para o valor
ma´ximo de intensidade de campo magne´tico. De qualquer modo e´ um sinal indesejado que
podera´ vir afectar as medidas de EMC com baixo valor de intensidade, isto e´, com a mesma
ordem de grandeza do sinal induzido.
4.1.2 Tempo de resposta do termopar e sensor infravermelhos
Durante o desenvolvimento do sistema de medida existiu sempre a preocupac¸a˜o de utilizar
instrumentos de medida ra´pidos para que a taxa de aquisic¸a˜o global do sistema fosse elevada.
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Abordamos nesta secc¸a˜o a ana´lise do tempo de resposta do termopar e sensor infravermelhos
durante um impulso te´rmico. A rapidez com que o sinal e´ detectado traduz-se numa maior
quantidade de informac¸a˜o, caso contra´rio, se a resposta do sistema e´ lenta a viabilidade e
veracidade dos resultados pode ser comprometida devido a perdas de informac¸a˜o.
Figura 4.4: Amostra de Gd co-
mercial com e sem superf´ıcie pin-
tada
Para que todas as varia´veis indesejadas do sistema fos-
sem contabilizadas no tempo de resposta, tais como, ru´ıdo
mecaˆnico e induc¸o˜es devido ao campo magne´tico, as ex-
perieˆncias seguintes realizaram-se no pro´prio sistema de
medida do EMC. Para isso usou-se uma amostra de Ga-
dol´ınio fornecida pela Organizac¸a˜o Europeia para inves-
tigac¸a˜o Nuclear, CERN a qual designamos de Gd comer-
cial.
A amostra de grandes dimenso˜es, ≈ 2,5 cm de diaˆmetro
e 11,95 g de massa (ver figura 4.4) foi colocada no interior
do porta-amostras, tendo sido a sua superf´ıcie previamente
pintada de preto fosco. A escolha da mesma teve como
crite´rio principal as propriedades do material que dizem
respeito ao EMC, isto e´, o impulso te´rmico que ocorre pela
variac¸a˜o de campo magne´tico pode ser usado para estimar
o tempo de resposta do termopar e sensor infravermelhos.
Durante os estudos detectou-se que o tempo de res-
posta do termopar era influenciado pela sua posic¸a˜o na
amostra e o tipo de contacto que era usado entre o ter-
mopar e o material. Para determinar quantitativamente
esse tempo colocou-se o termopar em diferentes locais da
amostra (na superf´ıcie e no interior) usando dois contactos
te´rmicos diferentes (´ındio e pasta te´rmica). Os resultados
sa˜o ilustrados nos gra´ficos das figuras 4.5 e 4.6 para uma
variac¸a˜o de campo de 1 T.
(a) (b)
Figura 4.5: Tempo de resposta do termopar colocado na superf´ıcie de uma amostra de Gd: (a) sem
pasta te´rmica e (b) com pasta te´rmica
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(a) (b)
Figura 4.6: Tempo de resposta do termopar colocado no interior de uma amostra de Gd: (a) com
ı´ndio e (b) com pasta te´rmica
Como neste caso a varia´vel que esta´ em causa e´ o tempo, os resultados apresentados
graficamente esta˜o normalizados. O crite´rio considera o tempo de resposta como o tempo
que decorre ate´ se atingir a variac¸a˜o ma´xima de temperatura quando e´ aplicado o campo
magne´tico. O que faz sentido visto que o EMC e´ ma´ximo no instante a seguir a` variac¸a˜o de
campo magne´tico. Note que o crite´rio usado para a determinac¸a˜o dos tempos de resposta nos
gra´ficos das figuras 4.5 e 4.6 sera´ o usado na determinac¸a˜o do EMC para todos os resultados
apresentados ao longo do trabalho. Este ponto sera´ abordado em detalhe mais adiante.
Da ana´lise efectuada e´ fa´cil inferir que o tempo de resposta do termopar na superf´ıcie da
amostra (figura 4.5) e´ maior que no interior (figura 4.6) da mesma. O tipo de contacto te´rmico
que e´ usado conduz tambe´m a algumas diferenc¸as relativamente aos tempos de resposta
obtidos. Nos gra´ficos das figuras 4.5(b) e 4.6(b) e´ poss´ıvel verificar que o contacto realizado
com pasta te´rmica foi aquele que determinou tempos de resposta menores. Na superf´ıcie e
no interior da amostra obteve-se um tempo de resposta respectivamente de, 3,11 s e 1,2 s.
Conhecido pela sua boa conduc¸a˜o te´rmica, o ı´ndio ficou aque´m das expectativas com
um tempo de 3 s, mais elevado que o correspondente a pasta te´rmica (figura 4.6(a) e figura
4.6(b)). Por fim, e como era de esperar o termopar na superf´ıcie da amostra sem qualquer
meio para a transfereˆncia te´rmica (figura 4.5(a)) evidenciou um tempo de resposta de 11,3 s,
valor bastante elevado quando comparado com os referidos anteriormente.
Do presente estudo pode ainda inferir-se que se porventura a amostra for de dimenso˜es
reduzidas comparativamente com a massa do termopar, impossibilitando-o de ser introduzido
no interior da mesma, pode ser perdida informac¸a˜o devido ao elevado tempo de resposta.
Assim neste trabalho as medidas sera˜o realizadas com o termopar no interior da amostra e
com pasta te´rmica.
Depois de identificadas as condic¸o˜es mais favora´veis para uma leitura ra´pida do termopar
e´ a vez de se estimar o tempo de resposta do sensor infravermelhos. O me´todo experimen-
tal e´ igual ao realizado para o estudo da resposta do termopar pore´m, o mesmo realiza-se
tambe´m para quando o campo magne´tico e´ removido. Os resultados obtidos encontram-se
normalizados nos gra´ficos da figura 4.7.
Verifica-se que para o caso em que o campo magne´tico e´ aplicado (figura 4.7(a)), ou em
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(a) (b)
Figura 4.7: Tempo de resposta do termopar - controlador e sensor infravermelhos - nanovolt´ımetro
medido numa amostra de Gd: (a) campo magne´tico aplicado e (b) campo magne´tico removido
que e´ removido (figura 4.7(b)), os tempos de resposta sa˜o semelhantes. Em ambos, os tempos
de resposta do sensor infravermelhos foram de 1,41 s e 1,28 s, ligeiramente superiores aos do
termopar, 1,0 s e 0,61 s. Contudo, pode afirmar-se que a resposta do sensor e´ mensura´vel na
mesma escala de tempo que a do termopar na condic¸a˜o ideal (interior da amostra com pasta
te´rmica). Denotar que este tempo de resposta do sensor IR e´ global, pois as especificac¸o˜es
do fornecedor remetem para um tempo de resposta inferior a 100 ms (secc¸a˜o 3.3). O ru´ıdo
mecaˆnico proveniente do deslocamento do porta-amostras e induc¸o˜es parasitas com intensi-
dade de ≈ 1 µV e durac¸a˜o de 1 s devido a` variac¸a˜o de campo magne´tico podem ser alguns
dos factores indesejados que prejudicam a resposta do sensor infravermelhos.
(a) (b)
Figura 4.8: Tempo de resposta do termopar - nanovolt´ımetro e sensor infravermelhos - controlador
medido numa amostra de Gd: (a) campo magne´tico aplicado e (b) campo magne´tico removido
Visualizando novamente os gra´ficos da figura 4.7, no instante em que ocorre a variac¸a˜o de
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campo magne´tico percebe-se que a resposta do termopar na˜o e´ imediata (regia˜o nos gra´ficos
delimitada a cor verde escuro). Tal facto na˜o era de se esperar, pois ambos os instrumentos de
medida do sensor infravermelhos como do termopar esta˜o configurados pelo software Direct
MCE para registarem ambos as leituras em simultaˆneo. Mais ainda e´ de estranhar, quando a
forma do sinal de medida e´ constante ate´ ao momento do impulso. Como contra-prova, decidiu
trocar-se as sondas de medida nos instrumentos aos quais estavam ligados. O resultado e´
apresentado na figura 4.8.
A medida independente com o nanovolt´ımetro permitiu verificar que este efeito e´ prove-
niente do instrumento de medida Lakeshore 325 (figura 3.1(c)). Acaba por ser uma situac¸a˜o
comprometedora, pois perde-se informac¸a˜o devido ao atraso de resposta relativamente ao
impulso.
Contudo, os resultados evidenciaram ser bastante promissores para a determinac¸a˜o de
variac¸o˜es de temperatura em amostras com fortes propriedades magnetocalo´ricas. O mesmo
para o sensor infravermelhos que demonstrou possuir uma resposta favora´vel, entre outras
vantagens que a medida sem contacto proporciona.
4.2 Medida do Efeito Magnetocalo´rico em amostras com Tc
perto da temperatura ambiente
4.2.1 Amostra de Gd Comercial
Como foi sido referenciado ao longo do trabalho, o Gd e´ por exceleˆncia um dos materiais
mais utilizado na refrigerac¸a˜o magne´tica. E´ em muitos sistemas de medida do efeito mag-
netocalo´rico a amostra padra˜o usada para a validac¸a˜o do mesmo e quase sempre a amostra
da qual se obteˆm os resultados iniciais do sistema [10]. O sistema que aqui se propo˜e na˜o e´
diferente e os primeiros resultados do EMC sa˜o apresentados para a amostra de Gd comercial
(Figura 4.4).
4.2.1.1 Efeito Magnetocalo´rico a` temperatura ambiente
Comec¸amos por determinar o EMC da amostra de Gd comercial para a temperatura am-
biente (≈ 292,5 K) e para uma variac¸a˜o de campo magne´tico de 1 T. O termopar e sensor
infravermelhos registam as leituras da variac¸a˜o de temperatura na amostra, enquanto a sonda
de Hall efectua a leitura do campo magne´tico. O resultado e´ ilustrado na figura 4.9.
No gra´fico da figura 4.9(a) pode ver-se que a unidade de leitura do sensor e´ apresentada
ainda em diferenc¸a de potencial (d.d.p), unidade original de leitura do output do sensor
durante a medida. Usando a calibrac¸a˜o do sensor determinada na secc¸a˜o 3.3.1, figura 3.9(a)
podemos obter o gra´fico da figura 4.9(b). No mesmo gra´fico e´ tambe´m representada a variac¸a˜o
de campo magne´tico.
Da ana´lise e´ poss´ıvel observar que a temperatura aumenta imediatamente depois de apli-
cado o campo magne´tico. Enquanto o campo ainda se mante´m, a temperatura diminui gra-
dualmente como consequeˆncia da dissipac¸a˜o do sistema ate´ a` temperatura inicial. O processo
repete-se quando o campo magne´tico e´ removido mas agora em sentido inverso de tempera-
tura. Devido ao tamanho da amostra os tempos de relaxac¸a˜o da temperatura sa˜o grandes.
Em me´dia a amostra demora ≈ 10 min a chegar a` temperatura ambiente.
No gra´fico da figura 4.10 pode ver-se mais detalhadamente a regia˜o dum impulso te´rmico
devido a` variac¸a˜o do campo magne´tico.
A avaliac¸a˜o do ∆T e´ obtida atrave´s da simples subtracc¸a˜o (equac¸a˜o 1.5) entre a diferenc¸a
de temperaturas ma´ximas registadas imediatamente antes e depois da variac¸a˜o de campo
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(a) (b)
Figura 4.9: Variac¸a˜o de temperatura do Gd-comercial medida no sistema a` temperatura 292,5 K
para um campo magne´tico de 1 T: (a) Leitura do sensor em tensa˜o (µV ) e termopar em temperatura
(K) e (b) Leitura do sensor e termopar em temperatura (K), mais leitura do campo magne´tico (T)
magne´tico. E´ usado o crite´rio referido na secc¸a˜o 4.1.2 para a determinac¸a˜o do ∆T e o
resultado e´ apresentado nos gra´ficos da figura 4.11.
As medidas experimentais registaram para o sensor infravermelhos e termopar um valor de
2,79 e 2,86 K, quando a medida e´ realizada para um campo magne´tico aplicado. Ja´ para um
campo magne´tico removido, o sensor infravermelhos e termopar registaram respectivamente,
um valor de 2,97 e 2,96 K. Valores de EMC muito pro´ximos para ambos os sentidos de campo
magne´tico, o que nos possibilita afirmar novamente que as correntes de Foucault na˜o afectam
as medidas nesta amostra, cumprindo a ana´lise anteriormente feita (secc¸a˜o 4.1.2).
Figura 4.10: Variac¸a˜o de temperatura medida no sistema a` temperatura de 292,5 K para uma
variac¸a˜o de campo magne´tico de 1T
O sensor infravermelhos como principal padra˜o de leitura em causa neste sistema, evi-
denciou assim ter uma o´ptima sensibilidade e reprodutibilidade na respectiva medida para
amostras com este tamanho, comprovando que a calibrac¸a˜o do sensor usada para este inter-
valo de temperaturas (292-296 [K]) e´ va´lida.
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(a) (b)
Figura 4.11: Variac¸a˜o de temperatura medida com sensor infravermelhos e termopar na amostra de
Gd comercial: (a) campo magne´tico aplicado e (b) campo magne´tico removido
4.2.1.2 Medida dinaˆmica do Efeito Magnetocalo´rico
Nesta secc¸a˜o sera´ abordada pela primeira vez a medida dinaˆmica do EMC sem contacto. O
presente sistema grac¸as ao seu complexo mecanismo de movimento e de variac¸a˜o de tem-
peraturas permite-nos varrer o EMC em func¸a˜o da temperatura no material. Conforme ja´
especificado nas secc¸a˜o 3.2.3 e 3.2.4 sempre que se pretenda realizar este tipo de medidas,
o material sera´ descido no interior do porta-amostra ate´ junto do peltier, sendo arrefecido
e/ou aquecido regressando novamente a` sua posic¸a˜o standard para se dar in´ıcio a` medida do
EMC. A variac¸a˜o do campo magne´tico e´ aplicada consecutivamente durante a relaxac¸a˜o de
temperatura ate´ que o sistema volte a estabilizar na temperatura ambiente. A medida foi
realizada para a amostra de Gd comercial e no gra´fico 4.12 pode ver-se a aquisic¸a˜o da leitura
do termopar e sensor IR durante todo processo de leitura.
Figura 4.12: Medida dinaˆmica do EMC com dependeˆncia da temperatura do Gd comercial adquirida
pelo sensor infravermelhos e termopar, para uma variac¸a˜o de campo magne´tico de 1T
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O gra´fico da figura 4.12 evidencia a regia˜o onde a amostra e´ arrefecida e aquecida pelo
peltier, e o EMC medido proveniente das variac¸a˜o de campo magne´tico aplicado durante a
relaxac¸a˜o te´rmica. As regio˜es (a) e (b) do gra´fico podem ser vistas em maior detalhe nos
gra´ficos da figura 4.13.
(a) (b)
Figura 4.13: Medida dinaˆmica do EMC efectuada com o termopar: (a) no aumento de temperatura
e (b) na diminuic¸a˜o de temperatura
Em ambos os gra´ficos da figura 4.13 e´ demonstrado para a medida do termopar o mesmo
me´todo de ca´lculo do EMC com base no crite´rio definido atra´s (secc¸a˜o 4.1.2). O ca´lculo e´
realizado manualmente para cada uma das variac¸o˜es de temperatura, possibilitando assim
que seja determinado o EMC em func¸a˜o da temperatura desta.
Para a determinac¸a˜o do perfil magnetocalo´rico da amostra de Gd comercial realizaram-se
medidas com variac¸o˜es de campo de 0,1 T entre 0,1 e 1 T. Os resultados do EMC foram
estimados para o campo magne´tico aplicado (seta de cor vermelha representada na figura
4.13) e sa˜o ilustrados nos gra´ficos da figura 4.14.
O EMC ma´ximo para todos os campos magne´ticos ocorreu para a temperatura de 289,5
K, temperatura de Curie. O ∆T ma´ximo, no ponto Tc e´ de 2,99 K para a leitura no termopar
e 3,07 K para a leitura no sensor IR. Este valor ma´ximo e´ obtido para o campo magne´tico de
1 T e diminui com a menor intensidade do campo magne´tico. O Tc encontrado esta´ de acordo
com os resultados da literatura, assim como o ∆T determinado para o campo magne´tico de
1T [22], [10] e [32]. Para os restantes campos magne´ticos na˜o e´ poss´ıvel uma comparac¸a˜o com
os dados da literatura, pois os valores reportados sa˜o na sua grande maioria para campos
magne´ticos na˜o inferiores a 1T [19].
Em ambos os gra´ficos, para temperaturas elevadas (acima de 330 K) tende a existir um
valor residual, mais evidente na medida do sensor IR. Este valor residual do ∆T deve-se
ao decaimento mais ra´pido da temperatura (taxa de relaxac¸a˜o) da amostra nesta regia˜o que,
conjugada com a menor intensidade do EMC majora o erro da determinac¸a˜o. Esta imprecisa˜o
esta´ presente em toda a regia˜o de temperaturas, que leva a um erro sistema´tico com maior
probabilidade de ocorreˆncia em temperaturas longe da temperatura ambiente. Analisando a
taxa de relaxac¸a˜o no intervalo de temperaturas compreendido entre 330 a 350 K da medida
do termopar, obte´m-se uma decaimento de ≈ 0,5 K/s. Ora, visto que o tempo de resposta do
termopar e sensor e´ de ≈ 1 s, no instante em que se mede o EMC nesta regia˜o a medida vem
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(a) (b)
Figura 4.14: ∆T em func¸a˜o da temperatura do Gd comercial, induzido por uma variac¸a˜o de campo
magne´tico de 0,1 a 1 T: (a) leitura do termopar e (b) leitura do sensor infravermelhos
majorada com um erro de ≈ 0,5 K. Esse mesmo erro acaba por estar mais presente na leitura
do sensor IR, visto que este apresenta problemas de medida devido a induc¸o˜es (secc¸a˜o 4.1.1)
provocadas pela variac¸a˜o do campo magne´tico originando um atraso maior na sua resposta.
4.2.2 Amostra de Gd de Ames
Para avaliar a sensibilidade do sistema, foram realizadas medidas numa amostra de Gd ultra
pura (ver figura 4.16) preparada no Laborato´rio de Ames. A amostra com aproximadamente
0,5 cm2 de a´rea e 0,35 g de massa apresenta dimenso˜es inferiores a`s do Gd comercial. Para
a purificac¸a˜o desta amostra, o material e´ submetido a um processo designado por electrore-
finac¸a˜o [33]. Tendo em conta que as impurezas mais comuns no Gd meta´lico sa˜o O, N e C
[34], a amostra medida neste trabalho apresenta valores (em % ato´mica) destes elementos de
0.024 (O), 0.0011 (N) e 0.0017 (C). Estes valores apontam para uma pureza > 99.8 (% at.).
Valores t´ıpicos de pureza para o Gd comercial rondam os 95-98 (% at.), com uma presenc¸a
das principais impurezas 10 a 100 vezes superiores [34]. A pureza do material magne´tico
afecta a intensidade do efeito magnetocalo´rico, particularmente vis´ıvel em sistemas de efeito
magnetocalo´rico gigante, com transic¸o˜es de primeira ordem [34] e [35].
O estudo e ana´lise do EMC nesta amostra permitir-nos-a´ validar e avaliar a sensibili-
dade do sistema relativamente a materiais com estas dimenso˜es (reduzidas) e propriedades
magnetocalo´ricas.
4.2.2.1 Efeito Magnetocalo´rico a` temperatura ambiente
Devido as dimenso˜es inferiores desta amostra, foi necessa´rio configurar o campo de visa˜o do
sensor IR. A medida e´ uma vez mais realizada a` temperatura ambiente (≈ 291,5 K) sendo
posteriormente determinado o EMC. O resultado e´ apresentado no gra´fico da figura 4.15.
Conforme tambe´m referido na secc¸a˜o 3.3.1, figura 3.9(b) o sinal medido no sensor para
esta amostra e´ sensivelmente 5 vezes inferior ao sinal medido na amostra de Gd comercial.
O mesmo e´ agora demonstrado pela medida no gra´fico da figura 4.15(a), onde foi obtido um
∆V de ≈ 20 µV para um ∆T de ≈ 2,7 K. Valor muito inferior aos ≈ 90 µV encontrados na
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(a) (b)
Figura 4.15: Variac¸a˜o de temperatura do Gd de Ames medida no sistema a` temperatura 291,5 K,
para um campo magne´tico de 1 T: (a) Leitura do sensor em tensa˜o (µV) e termopar em temperatura
(K) e (b) Leitura do sensor e termopar em temperatura (K), mais leitura do campo magne´tico (T)
medida do EMC para o Gd comercial a` temperatura de 292,5 K (figura 4.9(a)). Contudo, o
sensor IR e´ calibrado para esta montagem, sendo usada a curva de calibrac¸a˜o do gra´fico da
figura 3.9(b) encontrada na secc¸a˜o 3.3.1.
Figura 4.16: Amostra de Gd de Ames com
e sem superf´ıcie pintada
Para o campo magne´tico aplicado e´ encon-
trado um valor de ∆T de 2,74 e 1,77 K, e para
o campo magne´tico removido um valor de 2,81 e
1,98 K, respectivamente para a medida do termo-
par e sensor IR.
Os resultados obtidos pelas duas sondas de
leitura sa˜o distintos, com o sensor IR a detec-
tar uma variac¸a˜o de temperatura inferior, ≈ -
1 K, tendo como prova´vel justificac¸a˜o a na˜o re-
produtibilidade dos dados deste com a curva de
calibrac¸a˜o e a baixa sensibilidade do sinal para
amostras com estas a´reas. No entanto sera´ um
ponto a discutir na secc¸a˜o seguinte, Medida Dinaˆmica do EMC. E´ tambe´m importante men-
cionar mais uma vez, que nesta amostra e para esta intensidade de campo magne´tico (1T) as
medidas na˜o sa˜o afectadas por correntes de Foucault.
Devido ao reduzido volume de massa do Gd de Ames, os tempos de relaxac¸a˜o te´rmica
rondaram valores pro´ximos dos 2 min, bastante inferior aos 10 min estimados para a amostra
de Gd comercial.
4.2.2.2 Medida dinaˆmica do Efeito Magnetocalo´rico
O procedimento experimental para a medida dinaˆmica do EMC na amostra do Gd de Ames
foi em tudo ideˆntico ao usado na secc¸a˜o 4.2.1.2. Os resultados sa˜o ilustrados nos gra´ficos da
figura 4.17.
Relativamente a` medida do sensor IR, os resultados encontram-se num intervalo de tempe-
raturas mais curto daquilo que tem sido habitual, justificado pela calibrac¸a˜o efectuada apenas
no intervalo de temperaturas entre 285 e 295 K (secc¸a˜o 3.3.1, gra´fico da figura 3.9(b)).
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(a) (b)
Figura 4.17: ∆T em func¸a˜o da temperatura do Gd de Ames, induzido por uma variac¸a˜o de campo
magne´tico de 0,1 a 1 T: (a) leitura do termopar e (b) leitura do sensor infravermelhos
Da primeira ana´lise verifica-se que os resultados obtidos para o ∆T pelas diferentes sondas
de leitura na˜o sa˜o concordantes. Tendo em conta apenas a medida para o campo magne´tico
de 1 T, obteve-se um ∆T para o termopar e sensor IR respectivamente de 3,14 e 2,31 K. Na
leitura efectuada pelo termopar o valor ma´ximo do ∆T ocorreu para a temperatura de 290
K, enquanto que na leitura do sensor IR ocorreu para a temperatura de 287,5 K.
Os valores de ∆T e Tc obtidos pelo termopar confirmam uma vez mais o que seria de
esperar deste material [17], [22], comprovando que o sistema possui a capacidade de efectuar
medidas com elevada exactida˜o, demonstrando que existe confianc¸a nos resultados obtidos.
(a) (b)
Figura 4.18: Medida dinaˆmica do EMC do Gd de Ames adquirida pelo sensor IR e termopar: (a)
Curva standard do EMC com campo magne´tico a 1 T e (b) Temperatura medida no termopar em
func¸a˜o da tensa˜o medida no sensor durante a variac¸a˜o de campo
No entanto e de modo a fundamentar a disparidade entre os diferentes valores encontrados
nas duas sondas de leitura, analisou-se detalhadamente cada um dos sinais medidos. O gra´fico
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da figura 4.18(a) ilustra a medida do EMC a 1 T, enquanto que no gra´fico da figura 4.18(b) e´
analisada em detalhe a regia˜o (b) do gra´fico do figura 4.18(a) quando e´ aplicado e removido
o campo magne´tico, reportando a medida do termopar em func¸a˜o da medida do sensor IR.
No fundo, esta mesma medida equipara-se a` medida da curva de calibrac¸a˜o do sensor,
mas agora com intervalos de aplicac¸a˜o de campo magne´tico. O gra´fico ilustra o sinal medido
quando o campo magne´tico tem valor nulo (seta de cor verde) e o sinal medido quando o
campo e´ aplicado, 1 T (seta de cor vermelha). Os pontos que definem a curva com campo
nulo delimitam a curva para a qual e´ realizada a calibrac¸a˜o do sensor. Contudo, o que na˜o
se esperaria era que a calibrac¸a˜o do sensor mudasse consideravelmente com o campo. Veja-se
que durante aplicac¸a˜o do campo os pontos experimentais fogem da curva a 0 T (suposta curva
de calibrac¸a˜o) resultando num menor valor lido por parte do sensor. Tome-se como exemplo
o ponto (Ti, Vi) a` temperatura 289 K. Quando aplicado o campo magne´tico, o termopar no
ponto (Tf ) mede uma variac¸a˜o de temperatura de ≈ 3,1 K, enquanto que o sensor no ponto
(Vf ) regista menos - 0,6 K. Ponto de tensa˜o que e´ correspondido nos pontos da curva a 0 T
para os quais e´ calibrado o sensor.
Neste mesmo gra´fico e´ nota´vel as induc¸o˜es (≈ 1 µV ) no sinal do sensor provenientes
da variac¸a˜o do campo magne´tico. Estas acabam por estar bem presentes devido a` mesma
ordem de grandeza do EMC medido no sensor, para campos de visa˜o com estas a´reas (redu-
zidas/pequenas).
A situac¸a˜o problema´tica que se encontra leva-nos tambe´m a suspeitar que a calibrac¸a˜o
encontrada na secc¸a˜o 3.3.1 na˜o seja colinear com a curva de medida do EMC. No gra´fico da
figura 4.19 e´ apresentada essa mesma curva de calibrac¸a˜o do sensor (figura 3.9(b)) e a curva
do gra´fico 4.18(b).
Figura 4.19: Curva de calibrac¸a˜o e curva do EMC com campo magne´tico a 1 T para a amostra de
Gd de Ames
Das curvas percebe-se que ambas na˜o sa˜o ideˆnticas, existindo um desfasamento entre as
duas. Este desfasamento de ≈ 2,5 K a` temperatura de 290 K medido na curva de EMC
justifica o menor valor de Tc (287,5 K) encontrado na medida efectuada pelo sensor.
Relativamente ao perfil da curva de calibrac¸a˜o calcula-se tambe´m que questo˜es cine´ticas
de temperatura justifiquem a diferenc¸a entre o sinal medido durante o arrefecimento e/ou
aquecimento com o sinal da relaxac¸a˜o te´rmica da amostra. A reduzida massa da amostra
aliada ao facto de o sensor medir a superf´ıcie e o termopar o interior da amostra preveˆ que
a temperatura desta possa ser heteroge´nea durante procedimento de medida. Raza˜o que
justifica a diferenc¸a entre as curva de calibrac¸a˜o desta amostra com a da amostra de Gd
comercial. Nota-se tambe´m que para o intervalo calibrado, 285 a 295 K existe uma curvatura
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que apresenta um declive menor do que para a resto da curva, o que faz com que a derivada
( dTdV ) nessa regia˜o seja mais pro´xima de zero, minimizando a proporcionalidade entre os valores
medidos resultando numa menor variac¸a˜o do sinal medido no sensor.
Deste modo, conclu´ımos que as principais causas para um menor valor de ∆T medido
pelo sensor IR digam essencialmente respeito a:
• Alterac¸o˜es da calibrac¸a˜o do sinal do sensor IR com o campo magne´tico.
• Induc¸o˜es no sensor IR.
• Na˜o reprodutibilidade entre as medidas.
• Condic¸o˜es cine´ticas devido a` heterogeneidade de temperaturas na amostra.
• Menor declive da curva de calibrac¸a˜o induzindo uma variac¸a˜o de sinal menor.
4.2.3 Comparac¸a˜o entre o Gd comercial e de Ames
Nos gra´ficos da figura 4.20 apresentam-se os resultados obtidos do EMC pela medida dinaˆmica,
para uma variac¸a˜o de campo magne´tico de 1 T das amostras de Gd comercial e de Ames. E´
necessa´rio realc¸ar a sensibilidade do sistema em conseguir distinguir o perfil magnetocalo´rico
de cada um dos materiais com purezas e tamanhos diferentes.
(a) (b)
Figura 4.20: ∆T em func¸a˜o da temperatura do Gd comercial e de Ames, induzido por uma variac¸a˜o
de campo magne´tico de 1 T: (a) leitura do termopar e (b) leitura do sensor infravermelhos
No gra´fico da figura 4.20(a) apresentam-se as medidas com termopar, observando-se a
diferenc¸a entre as duas amostras, no que se refere a` intensidade e a` definic¸a˜o da pico do Tc.
No Gd de Ames, devido a` sua maior pureza, a regia˜o em redor do Tc e´ caracter´ıstica por
possuir uma pico mais bem definido, enquanto que, no Gd comercial este e´ mais achatado e
arredondado possuindo mais o aspecto de uma banda. Relativamente a`s intensidades, o Gd
de Ames apresenta o valor mais elevado como seria de esperar.
Ja´ o sensor IR (figura 4.20(b)) relevou ser um potencial instrumento para a medida do
EMC, conseguindo com muita precisa˜o definir o perfil da curva para cada uma das amostras.
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Os resultados em geral encontrando-se de acordo com os evidenciados na literatura [10],
[22] e [32].
No gra´fico da figura 4.21 e´ apresentada a dependeˆncia da variac¸a˜o de temperatura com a
variac¸a˜o do campo magne´tico, a` temperatura de Curie para as amostras de Gd comercial e
de Ames.
Para um sistema de campo me´dio e´ conhecido que ∆S ∝ Hn, em que n = 23 [36]. Este
modelo fazendo uso da equac¸a˜o 4.1 tambe´m tem sido muito utilizado para abordar materiais
com transic¸a˜o de fase de segunda ordem [37]. A equac¸a˜o permite encontrar uma relac¸a˜o entre
o expoente n (va´lido somente para T = Tc) e os expoentes cr´ıticos beta, β e delta, δ:
n |T=Tc= 1 +
1
δ
(
1− 1
β
)
(4.1)
A aproximac¸a˜o presente na equac¸a˜o 4.2, proposta por Pecharsky et al [38], [39] e [40], re-
sulta na estimativa que o ∆Tad de um material ferromagne´tico de campo me´dio a` temperatura
de Curie sob magnetizac¸a˜o e desmagnetizac¸a˜o sera´ tambe´m proporcional a H2/3.
∆T ≈ − Tc
Cp,H=0
∫ H
0
(
∂M
∂T
)
H
dH (4.2)
Uma boa concordaˆncia com esta aproximac¸a˜o foi tambe´m encontrada experimentalmente
por Pecharsky et al em 2006, onde obteve a seguinte relac¸a˜o, ∆Tad = 3, 675(∆H
0,7) para
uma amostra de Gd puro e elevados campo magne´ticos, ate´ 10 T [41].
Com o objectivo de se procurar a mesma proximidade de resultados com os obtidos na
refereˆncia [41], aos dados experimentais do gra´fico da figura 4.21 e´ tambe´m interpolada a
mesma lei de poteˆncia, ∆T = k(∆Hn).
Figura 4.21: Variac¸a˜o de temperatura em func¸a˜o variac¸a˜o do campo magne´tico no Gd comercial e
de Ames a` temperatura de Curie, com respectivo ajuste da lei de poteˆncia
Do ajuste obteve-se um expoente (n) para o Gd comercial e de Ames respectivamente
de, 0,84 e 0,79. Valores que se afastam um pouco do valor especta´vel de campo me´dio, 23 e
tambe´m do valor de 0,7 previamente referido.
Contudo e´ conhecido que o Gd na˜o e´ um sistema de campo me´dio. A dependeˆncia do calor
espec´ıfico, cp com o campo magne´tico para este sistema e´ contabilizada como zero e, infeliz-
mente para outros modelos a sua dependeˆncia e´ desconhecida [42]. Pore´m, considerando o
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modelo de Heisenberg com os seguintes expoentes cr´ıticos, β = 0, 367 e δ = 4, 78 substituindo
na equac¸a˜o 4.1 obte´m-se um n = 0, 64 [43] e [44]. O valor determinado tambe´m se afasta um
pouco dos valores por no´s encontrados, podendo-se dever a uma fraca interpolac¸a˜o do ajuste,
visto que existem flutuac¸o˜es nos valores experimentais.
Pore´m, sabe-se que a procura de expoentes cr´ıticos e´ complexa e ate´ a` data e´ desconhecido
que algum trabalho comprove esta dependeˆncia.
4.2.4 Correcc¸a˜o do crite´rio usado
Na teoria o ∆T e´ definido como a diferenc¸a da temperatura final e inicial induzida por
uma variac¸a˜o de campo magne´tico. O valor de ∆T ma´ximo encontrado, corresponde sempre
a` temperatura inicial no instante em que e´ aplicado o campo magne´tico. O que sucede
muitas das vezes, e´ que o valor de ∆T determinado na˜o corresponde ao valor ma´ximo. Como
consequeˆncia desta pra´tica sa˜o responsa´veis os atrasos do tempo de resposta das sondas de
leitura, uma lenta variac¸a˜o de campo magne´tico, e por vezes um ambiente na˜o adiaba´tico faz
com que o valor determinado seja menor que o valor real.
Como referido na secc¸a˜o 4.1.2, os tempos de resposta do termopar e sensor IR rondam
aproximadamente 1 s para o impulso te´rmico do EMC. Como as medidas no nosso sistema
na˜o foram realizadas num ambiente adiaba´tico (prescindido da utilizac¸a˜o de va´cuo), ime-
diatamente apo´s a variac¸a˜o de campo magne´tico ocorre um processo de dissipac¸a˜o te´rmica
que dependera´ do volume/massa da amostra. Como consequeˆncia desta dissipac¸a˜o te´rmica e
atraso do tempo de resposta, o valor de ∆T determinado e´ menor.
Nos gra´ficos da figura 4.22 e´ ilustrado mais uma vez o nosso crite´rio e um me´todo al-
ternativo para uma estimativa mais rigorosa do valor do ∆T no instante em que o campo
magne´tico e´ aplicado. Para isso, e´ usada a amostra de Gd comercial perto da temperatura
ambiente (≈ 296,1 K).
(a) (b)
Figura 4.22: (a) Ajuste exponencial ao pontos experimentais com campo magne´tico aplicado (b)
comparac¸a˜o do ∆T determinado com ambos os me´todos
No gra´fico da figura 4.22(a) ajustou-se aos pontos experimentais um func¸a˜o exponencial
que descreve com rigor o decaimento da temperatura da amostra apo´s aplicac¸a˜o do campo
magne´tico. A partir desta extrapolac¸a˜o pode estimar-se com precisa˜o qual o ∆T esperado
no momento em que o campo magne´tico e´ aplicado. Analisando o gra´fico da figura 4.22(b),
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encontramos dois valores de ∆T diferentes. Um, determinado com base no nosso crite´rio, com
valor de 1,91 K e o outro com base na estimativa do ajuste aos pontos experimentais, com
valor de 2,10 K, para a temperatura de 296,1 K. Esta diferenc¸a entre os dois valores, (-0,19 K)
pressupo˜em que exista sempre um desvio relativo aos nossos valores de EMC determinados.
A situac¸a˜o passa a ser mais complexa, quando transitamos para as medidas de EMC em
varrimento. Deixamos de medir o ∆T associado a uma temperatura fixa, como anteriormente,
e passamos a determinar o ∆T num varrimento de temperaturas. Para este tipo de medidas
ha´ que contabilizar a mais a taxa de relaxac¸a˜o te´rmica da amostra, ao tempo de resposta e ao
decaimento da temperatura do sistema. Isto e´, no momento da relaxac¸a˜o te´rmica da amostra
quando aplicado o campo magne´tico numa dada temperatura, o ∆T encontrado pode vir
adicionado ou subtra´ıdo do valor correspondente a` taxa de relaxac¸a˜o te´rmica da amostra
nesse intervalo de temperaturas. Visualizemos os gra´ficos das figuras 4.23, 4.24 e 4.25.
Figura 4.23: Medida dinaˆmica do EMC das amostras de Gd comercial e de Ames adquirida pelo
termopar, para uma variac¸a˜o de campo magne´tico de 1T
No gra´fico da figura 4.23 pode ver-se a diferenc¸a dos tempos da medida entre as duas
amostras. Devido a` reduzida massa da amostra de Gd de Ames o tempo de relaxac¸a˜o te´rmica
desta e´ muito inferior ao tempo de relaxac¸a˜o da amostra de Gd comercial. Para se ter uma
ideia dos valores das taxas de relaxac¸a˜o, foi obtido um valor para a amostra de Gd comercial
de 0,16 K/s e para o Gd de Ames de 0,95 K/s, num intervalo de temperatura de 300 a 340
K.
Como no in´ıcio desta secc¸a˜o estimou-se o real valor de ∆T para uma medida a` temperatura
ambiente (figura 4.22), o mesmo e´ agora efectuado para uma medida de EMC em varrimento,
de modo a quantificar-se os desvios entre ambos os me´todos. Analisaremos o ∆T em duas
regio˜es distintas do gra´fico da figura 4.23, numa regia˜o abaixo da temperatura ambiente
(figura 4.24) e noutra, acima da temperatura ambiente (figura 4.25).
Para a temperatura abaixo da temperatura ambiente, a diferenc¸a de valores do ∆T entre
os dois me´todos foi de 0,08 e 0,15 K respectivamente para, a amostra de Gd comercial e
de Ames. Curiosamente, os valores estimados pelo ajuste foram de menor valor do que os
apresentados pelo nosso crite´rio. Contudo, na˜o deixa de estar correcto, visto que o sinal
positivo e´ consequeˆncia do favorecimento do aumento de temperatura da amostra, por esta
estar abaixo da temperatura ambiente. Sempre que assim se verificar o crite´rio tido em conta
por no´s ira´ majorar o valor de ∆T devido ao atraso de resposta das sondas de leitura.
Ja´, numa regia˜o acima da temperatura ambiente, a diferenc¸a de valores do ∆T entre os
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(a) (b)
Figura 4.24: ∆T determinado com o crite´rio e com o ajuste linear, para uma temperatura abaixo
da temperatura ambiente: (a) Gd Ames e (b) Gd comercial
dois me´todos foi de -0,14 e -0,23 K respectivamente para, a amostra de Gd comercial e de
Ames. Novamente, e´ a amostra de Gd de Ames que apresenta o maior desvio para os valores
encontrados. Algo esperado, visto que a relaxac¸a˜o da temperatura tem influeˆncia directa na
determinac¸a˜o do ∆T para amostras com reduzida massa. Para temperaturas superiores a`
temperatura ambiente, o ∆T (EMC) tende a ser atenuado pela relaxac¸a˜o te´rmica da amostra
devido ao mesmo sentido da dissipac¸a˜o te´rmica do sistema, fazendo com que o valor de ∆T
determinado por no´s seja menor que o previsto.
(a) (b)
Figura 4.25: ∆T determinado com o crite´rio e com o ajuste linear, para uma temperatura acima da
temperatura ambiente: (a) Gd Ames e (b) Gd comercial
Esta forma de estimar o ∆T , tambe´m ja´ reportada na literatura [45], permite-nos corrigir
e determinar com maior exactida˜o o seu valor em todo o intervalo de temperatura para um
sistema de varrimento. Pore´m, este me´todo e´ mais relevante quando e´ usado nos limites de
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temperatura (e´ o caso das regio˜es (a) e (b) do gra´fico da figura 4.23), onde a taxa de relac¸a˜o e´
mais elevada e os desvios sa˜o maiores. Ja´, quando a temperatura da amostra se aproxima da
temperatura ambiente, onde o sistema tende para o equil´ıbrio te´rmico, a taxa de relaxac¸a˜o e´
muito menor reduzindo a contribuic¸a˜o do seu valor para a diferenc¸a entre os dois me´todos.
4.3 Medida do Efeito Magnetocalo´rico utilizando uma caˆmara
Termogra´fica
De um modo diferente ao que tem sido descrito ate´ ao momento, nesta secc¸a˜o a medida do
EMC e´ efectuada com uma caˆmara termogra´fica. A caˆmara foi cedida por empre´stimo da
empresa BOSCH Termotecnologia no aˆmbito de um esta´gio que realizei na mesma empresa
durante este ano lectivo. E´ de salientar o apoio, a dedicac¸a˜o e disponibilidade dos orientadores
do esta´gio na empresa que desde cedo se interessaram e mostraram dispostos a colaborar
com o trabalho de investigac¸a˜o que em paralelo fui desenvolvendo na universidade e que
aqui apresento. Deste modo foi poss´ıvel utilizar a caˆmara termogra´fica FLIR SYSTEMS -
Thermovision A320 para a medida do EMC na amostra de Gd comercial. O procedimento
experimental e´ simples, sendo apenas necessa´rio o magnete de campo fixo (figura 3.1 (j)), a
amostra de Gd comercial e a caˆmara. Durante o processo da medida fez-se deslocar o Gd
comercial, movimentando-o quer para o interior quer para o exterior do magnete, enquanto
que a caˆmara permanecia fixa, direccionada e focada no corpo da amostra. Foram realizadas
leituras para diferentes campos e os resultados sa˜o apresentados na figura 4.26.
As medidas evidenciaram um enorme sucesso e foram relevantes no que toca a` homoge-
neidade de temperaturas relativamente a` superf´ıcie da amostra. A capacidade de se obter
um mapeamento de toda a regia˜o de temperaturas na superf´ıcie da amostra permite-nos
afirmar que a amostra esta´ sob condic¸o˜es de campo magne´tico homoge´neo, sendo isso claro
pela uniformidade de temperaturas. Tambe´m da ana´lise macrosco´pica das imagens obtidas
pela caˆmara, pode afirmar-se que as impurezas na˜o contribuem para uma heterogeneidade
de temperaturas na superf´ıcie do Gd comercial. Este tipo de medida usando uma caˆmara
termogra´fica tambe´m ja´ foi reportado na literatura pelo grupo dinamarqueˆs de Risφ [46].
Relativamente aos resultados obteve-se uma variac¸a˜o de temperatura ma´xima de 2,5 K
para uma variac¸a˜o de campo magne´tico de 1 T, a` temperatura de 299,4 K. A mesma variac¸a˜o
de temperatura tambe´m foi obtida mas agora para uma variac¸a˜o de campo magne´tico de
-1 T. Pore´m, o valor determinado (∆T = 2,5 K) esta´ um pouco acima do previsto (∆T =
2,0 K) para a temperatura de medida, ≈ 299,5 K. Uma poss´ıvel justificac¸a˜o para esta dis-
crepaˆncia de valores esta´ associada a` dificuldade em obter um valor de temperatura absoluta.
A temperatura ambiente no laborato´rio no momento da medida foi de ≈ 296 K (medida no
controlador de temperatura do sistema), enquanto que a temperatura indicada pela caˆmara
foi de ≈ 299,5 K. Esta divergeˆncia entre os dois valores de temperaturas deve-se sobretudo
ao diferente ajuste de calibrac¸a˜o que cada equipamento de medida utiliza para determinar a
sua temperatura absoluta. Isto leva-nos a supor que o EMC de 2,5 K para um campo de 1
T na˜o corresponde a` temperatura de 299,4 K, mas sim, a` temperatura de ≈ 296 K. Neste
caso, a variac¸a˜o de temperatura medida (2,5 K) aproxima-se do valor medido a` temperatura
de 296 K, comprovada no gra´fico da figura 4.14(a).
A figura 4.27 ilustra a leitura da caˆmara para uma variac¸a˜o de campo magne´tico de 1 T.
Denota-se a velocidade de aquisic¸a˜o da mesma, onde a variac¸a˜o de temperatura e´ detectada
ao longo do percurso da variac¸a˜o de campo magne´tico, sem qualquer induc¸a˜o proveniente do
fluxo de campo e ru´ıdo mecaˆnico, visto que a caˆmara esta´ ausente de qualquer uma dessas
contribuic¸o˜es.
Relativamente aos restantes resultados obtidos para os outros valores de campo magne´tico,
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Figura 4.26: Resultados da medida do EMC obtidos atrave´s da caˆmara termogra´fica FLIR SYS-
TEMS - Thermovision A320 para diferentes campos magne´ticos, numa amostra de Gd.
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(a) (b)
Figura 4.27: Variac¸a˜o de temperatura do Gd comercial medida com caˆmara termogra´fica: (a)
impulso do EMC e (b) ampliac¸a˜o do impulso do EMC com detalhe do tempo do resposta
estes aparentam estar de acordo com o esperado, demonstrando uma enorme sensibilidade
por parte da caˆmara na detecc¸a˜o de variac¸o˜es de temperatura.
Como conclusa˜o parcial, com uma simples caˆmara termogra´fica conseguiu obter-se tanta
ou mais informac¸a˜o comparativamente com o sistema desenvolvido para a medida do EMC
a` temperatura ambiente, tendo como vantagem uma imagem 2D da distribuic¸a˜o de tempe-
raturas. Em contra-partida, a sua aplicac¸a˜o na˜o e´ poss´ıvel na medida dinaˆmica do EMC,
visto que seria necessa´rio alterar todo o setup do porta-amostras. E´ um equipamento que
apresenta uma baixa resoluc¸a˜o, 0,1 K comparativamente com a resoluc¸a˜o do sensor, ≈ 0,01
K e um custo bastante mais elevado. Aproximadamente 10 - 20 vezes superior ao custo do
sensor infravermelhos (600 e).
Capı´tulo5
Concluso˜es e Trabalhos Futuros
Durante o desenvolvimento do trabalho apresentado foram estudadas e avaliadas as potenci-
alidades do novo sistema de medida directa do efeito magnetocalo´rico, para a sua utilizac¸a˜o
na investigac¸a˜o de amostras com potencial aplicac¸a˜o em sistemas de refrigerac¸a˜o magne´tica.
Este sistema com a particularidade de medir amostras sem contacto te´rmico, utilizando para
isso um sensor infravermelhos, constitui uma promissora alternativa para a medida do EMC
pelo me´todo directo. Revelou apresentar um conjunto de vantagens comparativamente com
o tradicional termopar, desde a colocac¸a˜o do mesmo e/ou perdas te´rmicas entre o contacto e
a amostra. Por outro lado, permite a rentabilizac¸a˜o do tempo, visto que simplifica o processo
da medida.
O setup experimental proposto e´ constitu´ıdo por um porta-amostras, equipamentos de
aquisic¸a˜o e um magnete de campo fixo. O porta-amostras permite medidas do efeito mag-
netocalo´rico utilizando o termopar e sensor infravermelhos em simultaˆneo e um sistema de
variac¸a˜o de temperatura da amostra para realizar medidas em varrimento. Este pode funci-
onar tambe´m como caˆmara de va´cuo.
Durante o trabalho foi desenvolvido um software capaz de realizar uma aquisic¸a˜o ra´pida
e visualizac¸a˜o em tempo real dos dados, para posteriormente serem analisados.
Relativamente aos resultados experimentais, inicialmente foram realizados testes para a
validac¸a˜o do sistema usando-se duas amostras/pedac¸os de Cobre e Teflon para encontrar
poss´ıveis sinais parasitas no sistema. Quanto ao tempo de resposta do termopar e sensor
infravermelhos, este foi determinado com base no impulso te´rmico do efeito magnetocalo´rico
de uma amostra de Gd comercial, tendo-se obtido um valor pro´ximo de 1 s.
O efeito magnetocalo´rico foi medido numa amostra de Gd comercial e de Ames para
uma temperatura fixa e em func¸a˜o da temperatura (medida dinaˆmica do EMC). As medidas
dinaˆmicas foram realizadas para campos magne´ticos em passo de 0,1 T entre 0,1 e 1 T. Os
resultados da medida da amostra de Gd comercial determinaram um Tc a 289,5 K, com
um valor de ∆T de 2,99 K para a leitura do termopar e 3,07 K para a leitura do sensor
infravermelhos, numa variac¸a˜o de campo magne´tico de 1 T. Para a amostra de Gd de Ames o
Tc foi obtido a 290 K, com um valor de ∆T de 3,14 K para a leitura do termopar. No sensor
IR, o valor de Tc foi diferente do que seria de esperar, 287,5 K, com um valor de ∆T de 2,31
K. Esta diferenc¸a deve-se sobretudo a` baixa sensibilidade em µV/K e a` ma´ reprodutibilidade
dos dados do sensor IR para amostras com menor a´rea.
E´ tambe´m aplicado um me´todo de correcc¸a˜o e estimativa do valor de ∆T esperado, com
base num ajuste aos dados experimentais. Conclui-se ainda que amostras com menor massa
esta˜o sujeitas a um erro maior do valor do ∆T , para temperaturas afastadas da temperatura
ambiente.
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Por fim, mediu-se a` temperatura ambiente (≈ 296 K) o EMC na amostra de Gd comercial
usando uma caˆmara termogra´fica. Foi obtido um valor de ∆T de 2,5 K para uma variac¸a˜o de
campo magne´tico de 1 T e a imagem termogra´fica comprovou que a distribuic¸a˜o de tempera-
tura na superf´ıcie da amostra e´ homoge´nea quando aplicado e removido o campo magne´tico.
Relativamente ao trabalho futuro, este passara´ essencialmente por melhorar e optimizar
aquele que ainda e´ um sistema em fase inicial de desenvolvimento.
Figura 5.1: Variac¸a˜o de temperatura medida
numa Manganite para um campo magne´tico
de 1 T
Contudo, o sistema ja´ nos permitiu medir o
EMC numa manganite, La0,54Eu0,16Sr0,30MnO3
obtendo-se um ∆Tmax = 0,74 K para uma va-
riac¸a˜o de campo de 1 T. A partir da substituic¸a˜o
de La por Eu na manganite La0,7Sr0,3MnO3 foi
poss´ıvel alterar o Tc de ≈ 365 K, para mais perto
da temperatura ambiente (296 K), de acordo com
um estudo anterior [47].
A curto prazo, as medidas podem ser realiza-
das em va´cuo. O porta-amostras assim o permite,
estando apto para fazer vazio no seu interior e
comparar as medidas obtidas com as ja´ existen-
tes. Esta particularidade e´ extremamente impor-
tante para as medidas dinaˆmicas do EMC, pois
permitira´ diminuir a taxa de relaxac¸a˜o te´rmica
da amostra. Outros pontos sa˜o:
1. Reduzir o sinal parasita proveniente da variac¸a˜o de campo magne´tico.
2. Calibrar para diferentes campos de visa˜o o sensor IR e introduzir as respectivas curvas
de calibrac¸a˜o no software do nanovolt´ımetro para que este compense automaticamente
a temperatura ambiente.
3. O deslocamento da amostra para o interior e exterior do campo pode ser modificado,
para isso e´ necessa´rio substituir o man´ıpulo rotativo por um motor ele´ctrico de passo e
automatiza-lo´ com o software MCE Direct, realizando de forma auto´noma a totalidade
do procedimento da medida dinaˆmica do EMC.
4. Futuramente, pode-se pensar em controlar a temperatura da amostra. Para isso, e dis-
pondo ja´ de um equipamento controlador de temperatura, este devidamente programado
pode fixar a temperatura da amostra para a medida dinaˆmica do EMC. Passar-se-ia a
ter um sistema de varrimento e/ou temperatura controlada.
5. Modificar a montagem experimental de modo a se movimentar o magnete e na˜o o
porta-amostras, terminando com o ru´ıdo mecaˆnico na leitura do sensor devido ao des-
locamento. A fonte de campo magne´tico poderia igualmente ser substitu´ıda por um
electromagnete, para campos esta´ticos ou pulsados.
Com estas alterac¸o˜es espera-se obter um sistema totalmente automatizado de medida, com
uma melhoria das condic¸o˜es adiaba´ticas e tempo de resposta, esperando-se poder efectuar
futuramente medidas do EMC em filmes finos.
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